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IIB CBBAIIE,, BEG) ESA LEB EY PAGES 条 件 下 其 他 金属 
约定 量 与 定性 分 析 , 已 成 为 治 金工 业 、 机 械 和 仪器 制造 业 中 材料 分 析 ， 产品 分 析 的 重要 方 
BLO”, AEBLAL 22. ARRGREMY DDEE BEBE AWB TERK 
效 渤 的 形 势 下 草 靠 进口 已 无 法 满足 广大 工厂 、 企 业 以 及 其 他 军 位 的 需要 。 南开 大 学 物理 
BEFEGERRASEGE BERK FERAL E FF. 以 不 到 二 个 月 的 时 间 (1958 年 
8,9) 2AHBAL T BEA EAL. ZEAE BERGE, BRR 
PERAABELEE: , QE BBERKEOBIS BRAGA, URBBS EE BIE Ta 


二 . MBER TIERE 


RPBGALIVE AUS BEEK (Foes) \~ 87a BOA. 2th BEERS 
KASH BRA Klos) ABaSi. LBA BPA (如 图 工 所 示 ); MHA RTS 
BEEELBAL EE EBB OEAE BADE LOO DIBS. TRAE 
BERGIEEABPAABAAM . EIST CEZAR EAA DT OLBORF. 


桥 握 仅 光 学 系统 的 简 四 如 图 2 im BLA). 

新 据 仅 约 工作 原理 是 这 样 :天 品 放 在 巧 伴 右上 (特殊 的 瑟 极 架 ) ,由 交流 电弧 发生 器 使 
HEF EARL, SLBRUERPARAREREMEERE, ZEXBH EHS? 
LBBB BEAD EGRA BEBO GIGS 上 。 LOB RR IEA Be 


. * 199 1 919 日 数 到 。 
q + SABEZWS SU AATASATAZEAAS SEAR. 
有 
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BEE 6 及 7. TORT phy BEGET Ke 6 返回 物 
nm <<, SE, WALD ESE 8 后 呈 光 任 线 于 分 划 板 9 
PE 上 。 最 后 通过 25xKelner A SDUAIGR, 
pa) SPER 7 谴 接 的 鼓 办 , 则 有 不 同 波段 
WIG SESS 


=. DEA ARH aT 

Sy pF" AEZB AT IE ATG AES EI HE 
S35 Hs PR BIE ae RA Ge, FE BR FT BYE 
BED WR) Ae Se EAR IE BH 3K (Rayleigh) 
BEI A. ReaD GE 5 RRS 
anzé 1 Bras. (ERY BRB Phe 38; 作为 
FEE RA Be D(d—D)dN” fi — 
0.000074, ‘EFL— 4 fE-S TE “HS In)” BRE 

Git 4 BEE 8 HI RMA AGE. 
DLE HY El BER GCSE He TERK a BB 
ASSN TTD BRE, BN ARE 10 AACE 
图 8 光 吾 析 钢 仪 光学 系统 简 图 内 (2o= 40* ) 消 除 直 差 、 象 散失 曲 和 倍率 
1 一 保护 玻璃 ; LOE, S— Bests /一 悉 镜 ;5 一 物镜 ;) 色差 等 象 差 , CHULA OLR A ea 

6B 7— Bi; S—BBis 9 一 分 划 板 ; I0 一 目镜 (Kelner) #3 5 $8, 
ARTE A SEAR EE ES 5 ERE ASR , FH BBE S ANTE RAE , FASE AA 
Ae TARSHNKREPRR ERMA. 各 片 焦 度 确定 之 后 , 在 参考 已 有 开 尔 秽 
目 偿 的 结构 及 考虑 到 校正 色差 、 象 散 、 塘 曲 等 因素 的 情况 下 ,进行 选 光学 玻 玉 的 工作 。 


1 h 
= ; B (nm ) 
-名称 | wmm) | di(mm) | mp | 材料 | ABER) get | 
让 一 十 198.57 也 
d,=3.75 | 1.5163 | K8 32 
7] $i 72 一 一 95.88 上 
d,=3.00 | 1.6475 | Tot 32 f'=258.7mm 
Ta= — 247.66 —.02] 0.62 二 
心 
一 0.64 0 0.04 (om 
图 3 apa 


在 这 一 工作 中 注意 到 了 开 尔 灿 目 钥 的 接 目 胁 合 透 鳃 的 雨 片 应 有 尽 可 能 相同 的 折射 这 
(rep) ,而 阿 具 数 ” JST AE AE BEC, EE SK 4 (mp = 1.61263, v= 58.58) $n F 2 (二 


1) 5A (Rayleigh) 仿 极限 相应 的 =(d—D)dN {ity 0.00025; 其 中 d,D Fp Rly HMB, BOA 


PAU dN=Np-No. 


a om a? pl a. 
a 
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1.61992, v= 36.34) RRA AS. TOME RS, BBS RAS 
般 辕 构 , FEA ARG Pa te ORAS A SEMA SE AP 


"1 一 ce 

d,=2.50 BK 7 
ya 一 —10.0479 

da 一 7.156 yaad 
= +7.8191 

ds = 2.80 OK 4 
= —4,9361 

d,=0.70 F2 
5 一 ce 


对 所 得 初始 结构 进行 光路 的 近 轴 计算 ; 用 近 埋 计算 所 得 的 量 进 行 圳 特 (Seidel) 274 
系数 bp Sty Sry Sty, Sy REAR Sy”, Se 的 计算 。 从 而 得 知 租 成 开 尔 纳 目 镭 的 各 要 
A (Ny My Fy) AF ABER ZENER, 即 由 象 差 系数 得 知 在 
各 折射 面 上 的 各 种 象 差 的 分 布 。 这 样 , 核 正 象 差 和 修改 
目 锁 的 结构 就 有 了 依据 。 表 2 BG A Sia Ra AY Bee 


SABE: Sr, Say Si Sty, Sy FP IN AS FRA ERE , EERE LR AW 
1c Si lh maya Ae SE, SPP FIER PE, Hie 
图 4 Satis B Ba 
. 相应 。 
$e 2 
(Si (S7?)i (Sqr); (Sur): 
al 0.0 0.0 0.0 0.0 
之 一 0.06066 +0.02179 +0.04856 — 0.03888 
3 +3.25441 —0.02059 —0.59089 +0.10729 
4 —0.01552 +0.00118 — 0.07219 — 0.33583 
5. -+-0.16154 — 0.00233 —0.00619 -+0.00237 
tSi= SUSE RIS 50 i *SpP= 十 0.00007 *Sip= —0.62071 eS — 0.26505 
(Sty)i (Sy)i (S72); 
heiciet0 0 0.0 0.0 
2 — 0.00564 十 0.03564 一 0.01745 
3) 十 0.48455 一 0.10746 十 0.00373 
4 +0.33815 +0.01079 十 0.00549 
Ds 0.0 — 0.00009 +0.00009 
*Sity= +0.81706 *Sy=-0.06112 *STf = —0.00814 


HELA UG Rie ROME, FP AUE MATE Te 及 7 FARK 
Ai. DA RSA APSE BE, TES A Po 必须 以 改变 ys 来 校正 系 航 的 象 散 和 夫差 。 
又 由 于 sn 和 Sir 两 者 间 有 下 列 关 系 : 


badd Re Bee Ag 
Su=(4= )s;, eet see (4 =e Tl? 
A 
Bry 46 JF Us #4 OS DR SR RE Sir BS Sin 的 改变 不 大 CATE Agee wg 
AB? 54 345], ITIVE ry HRS AC RTE, SPRL REE 


得 到 了 系 航 的 第 二 结构 ; 
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Ty = Ce 

d,=2.50 BK 7 
t= — 10.0479 

d,='7.156 空气 
y3 一 十 9.00 Ss 

d3=2.80 SK 4 
y= — 4.5589 

d,=0.70 Fe 
一 一 59.661 


对 此 第 二 和 结构 进行 三 角 计 算 , 结果 有 : 8388, = 0.1847, V=4.5%, k= 0.0000713, S(D,— 
D,)dN = —0,0003120, 3(d—D)dN = 一 0.0000153D。 很 显然 , 除 象 散 量 Os), 过 大 外 其 余 
象 差 均 在 万 许 范 围 之 内 。 为 了 得 到 完善 的 目 镭 , 必须 再 校正 6y, 以 求 新 结构 。 
如 上 所 述 ,改变 放 可 显著 地 影响 象 散 利 ; 我 人 以 使 场 镭 相对 物 镭 变 平 些 ( 即 入 绝对 值 
变 大 些 ) 来 减 小 象 散 ; 涂 在 第 二 结构 的 基础 上 又 得 到 了 新 的 和 结构 ， 如 表 3 所 示 。 对 此 新 系 
统 进 行 三 角 计 算 , 结果 有 : b= —0.000478, Be/, = — 0.04543, 8s’ = 一 0.135092，Y(D, 一 
D.)dN= -0.000342，Y(d 二 D)dN= 一 0.000020865 及 出 射 光 睡 球 差 = 0.7522。 
这 些 象 差 已 核 正良 好 , 因此 新 结构 女 为 设 放 的 结果 。 


x 8 
a a a ER TR (I a ng a 
名 称 mi(mm) di(mm) np ee ee ee 他 
让 一 十 44.25 
d,=2.50 | 1.51671 BK7 12 
72 一 一 13.00 
目 镜 d2=7.156 | 1.00 空气 工作 距离 =2.97mm 
Ya 一 十 9.00 
(Kelner) d3=2.80 1.61263 SK4 7.5 了 眼 点 距离 =4.73mm 
yd 一 一 4.559 
以 一 0.70 | 1.61992 F2 i f'=10.38mm 
Y5= —59.661 


析 钢 仪 的 色散 系 和 级 有 与 底 边 为 10cm PRESET PENG £2 CA OP HEAR BA. UR FETE 
3900A 到 7000A; 在 入 = 4358& 附近 的 线 色 散 为 et 9A /mm, 6) 1 2k BA 
0.89A, 在 5893A 附近 旭 有 2.91A/mm, 仪器 8 在 这 i BE Fe Pe Ue BAY AP WE ARF AN Ap yy 
0.14A 和 0.59A 。 西 德 Fuess 厂 87a 型 析 钢 仪 在 波长 4000A 及 6000A 两 处 的 线 色散 分 
yyy 0.65A /mm 及 3. 0A/mm, 


四 . 交流 电弧 发 生 器 的 电路 


我 们 试制 的 析 钢 仪 , 附 有 交流 电 绝 发 生 器 5 , 它 的 工作 原理 是 以 高 频 激 活 电 路 与 低频 
回路 耦合 ,如 图 5 所 示 。 在 工作 时 ,前 者 使 后 者 的 分 析 电 弧 间 隙 Gla 有 一 定 频 这 的“ 击 穿 ”， 
Deal fet EW) Le. FCA PATI AS (C's), HL LAKE PE HE BR, 使 分 析 碳 、 磷 、 
Dit. ESE eA AT AE. 


1) 5s% FHA ws BUF Hd EBS , Vo 为 畸变 的 量度 Vato 
=(Da-De)dN 为 放大 率 色差 的 量度 ， 
2) sm HI ALEFI 9 0.100, d3’ 与 物镜 的 球 差 相 加 后 佘 值 极 小 。 


Swany k yey k= aC dm + lim)— Ut, 


ae 


ro be 3 
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人 
Is 76 到 一 一 一 一 一 
要 ae 图 5 交流 电弧 发 生 器 

2 y 2 een ay ae 5 Ree wate 
一 一 a 1 Bis Sy Ki RIG; 及 一 利 狼 狼 图 开关 (高 频 开 关 ); 
ade Gi aie ow! Ks—AIKIWSIFK; T,—80 H 220V/3000V gtr 
a2 Se 变压器 ; To ERR, 了 一 利 儿 粹 图 降 压 电 
B 阻 40 3 220V shaITs Gi 一 放电 平行 销 电 板 , 亦 作 


ra GAIT IA; Gaz 一 电台 分 析 院 ; Ci 一 高 蜂 振 漫 电 

4$0.012uf,3000V ;COC2 一 高 颖 短路 电容 0.240f,600V; 

Ca 一 并 联 电容 12uf,600V 5 A— ae psse de 2s , ram ry 
Vise Bos R—FCAE HM Wes HAP LOA 50Q 


7 
t 
ve 


p 


Tas 
SUBD AE TOLL LUSTER. SCIAP RR IR, BOLE AC 5 AM Pues 厂 87a 
型 析 钢 仪 性 能 相同 。 现 在 拟 增强 电弧 火花 性 以 便 析 钢 仪 用 于 较 难 激发 元 素 的 分 析 ， 


参考 文 献 


[1] 1958 年 光谱 学 会 议 资 料 : 看 谱 镜 及 其 使 用 ( 北 满 钢 厂 )， 

[2] 1958 年 光 详 学 会 纹 资 料 : 第 一 汽车 厂 光 弯 分析 应 用 情况 . 

[3] 光谱 仪器 综合 手册 ,第 205 一 207 页 . 

[4 TYropopeKHE，A.， 现 .，Teopaa omdecKHX upudopon, tom. II, © 455—460; rom. 1, § 68. 

[5] 目镜 : HARA SSE RT, 1957. 

[6] Tygoposcxai, A. V., Teopna ontuaecnnx mpn6opon, tom. I, u II, §130, § 131, § 282. 

17]】 ILlpoxodsen, B. K., Pororpouueckue MoTOAH KOLMICCTREHHOLO CMCKTPOLDHOTO HaJIH33 MeTadIOB HU CIIUIaB- 
os, Tom. I. 


REPORT ON THE MANUFACTURING OF SPECTROSCOPE 
FOR STEEL ANALYSIS 


Puysics DEPARTMENT or NanG—-KAI UNIVERSITY 


ABSTRACT 


In accordance with the development of our national steel industry, we try to 
construct a spectroscope for the visual analysis of the compositions of steel or the 
other alloys. The work is completed in a course of 2'/, month. The whole appara- 
tus consists of an auto-collimating spectroscope, a special desgined holder for 
specimens, and a high frequency activated alternating current arc source. The 
model is somewhat like that produced by the firm of Fuess, but the whole opti- 
cal systems are designed and computed according to the theory of optical abbera~ 
tions. The auto-collimating objective is made achromatic, and the eyepiece is of 
Kelner type with magnification of 25X. With one and half prisms, each with 3 
cm base, the spectroscope disperses the spectrum from 3900A to 7600A. The li- 
near dispersions of the final image of the system, at 入 二 4358A and 入 二 5893A 
are 0.89A/mm and 2.91A/mm, respectively. The resolving power Ad of the spec- 
troscope at these wave lengths is 0.14A and 0.59A, respectively. The circuit dia- 


eram of the are source is also given. 
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ea EER RS 
分 析 中 的 应 用 和 体会 
ait Lee ae TBR 


(AGH HLT BERS) 
i =: 
fist T DAES TSA AT SR OB. SHI, SUES AY RENE AT SR PPS 
SBR. 
ASE RURG: (—) BRERA REUSE SPE ls (SUL 4s (= 

Be PEASE; (UL) BABE + (EL RSAC FSR GPT Te BBE 

BR) AES™ FAA RIGA AS SX : Td BRE ST PRS AF RA EAGT SE 
存在 , HOA By BRIN TREE. a TLD AT TF ARRIETA in 
Hil], HAS BIE ARS Tal Bl pd SE FA — 1 Fa PEAT PT, ATID HE A SET, 我 们 和 采用 了 
He EPA ACs, MEST OE BER (29 ATE 2—0.001 %) HOSE, Gal, GERI GRE ADEE Y 
AeA Waar. 

FE EDA AD AR SD A ESSE | HS BRAT ED EB Ie EAS, FR TES 
ZS CRD HS BRU A IE CSA, A SJB PB EE ESS IS OB UR PS IE ES, SR 
MA Sil MAA, Wia7c RES Sy, PRATER EB TE Sa EP TB BR ic 
Tia We AF ve AA EST Ce aE 

在 应 用 这 种 方法 进行 分 析 时 ,我 们 有 下 列 五 点 经 验 和 体会 : 

一 、 哉 伴 变 成 氧化 物 时 , 晤 类 灼 烧 温度 的 选择 和 控制 能 影响 光 革 汕 发 过 程 中 绝 烤 的 
稳定 性 和 分 析 和 结果 的 再 现 恬 , DY A PRR 

ay 1. FER in BE OI , BR RE HB 

AL CTE BR Ae) BAR 


me, °C | a ff 粉 未 硬度 与 压 寞 壁 的 粘度 iB, 
400 es 所 | 2. 为 使 试 样 的 化 学 形式 一 
520 Km 色 | ie 法 致 ,必须 在 相同 的 温度 下 鸭 烧 。 
640 Re ie 在 实际 工作 中 可 由 氧化 物 的 颜色 
760 IR tk | 大 小 观察 出 来 Bald LERA Ac GC IE 
880 H&B i ‘ RAR. ONAN, TRRER TE Ah 
es ee eee eRe ric he 


所 示 。 


* 1959 年 工 月 21 日 收 到 
+ ARSCR HE 1958 年 11 月 间 于 北京 举行 的 全 国光 嘲 学 会 议 中 淹 疆 . 
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灼 烧 温度 由 400—800°C 时 氧化 物 颜 色 由 黑色 变 成 灰 各色, 其 化 学 形式 由 NiO, 转变 
成 NiO. 前 者 在 光 亦 激发 过 程 中 绝 烧 不 稳定 ,分 析 时 采用 NiO 的 形式 获得 了 稳定 的 纸 烧 。 

二 . 氧化 物 粉末 圆 块 的 制备 : 某 些 氧化 物 粉 末 内 聚 力 很 小 , BYR RK I BE Hd 
转卖 。 压 力 小 时 , 圆 甘 在 光 攻 激发 过 程 中 产生 试 样 外 训 , FZ ACIS SUB] De A 
只 有 在 适宜 的 压力 下 才能 保 证 稳定 的 光 计 激发 。 试 伴 重 量 和 圆 块 紧密 度 的 一 致 性 是 分 
析 中 获得 和 良好 再 现 性 的 关键 问题 之 一 。 


图 块 的 尺寸 及 压力 大 小 如 
#2 2. 
三 。 激 发 条 件 的 选择 wea | AG | AC | SO r/o) 
1. HELE SR ew) | iL 
eect NiO 200 5 2 150 
测定 , 采用 图 143) 型 的 电极 形 — Guo 700 5 7 ne 
AK 3X FE AR SAS BRA WR WOs 50 2.4 5 100 
SEAR FP a Ula Sd HG, 便利 于 WOs~TRO:| 200 : : my 


应 用 分 盘 效 应 。 例如 , 测定 氧化 
销 中 杂质 时 , 钨 具有 复杂 的 讲 线 ,其 中 杂 时 襄 线 被 锦 线 干扰 ， 当 采用 分 各 效 应 时 在 氧化 鲍 
内 挨 入 了 一 定 比 例 的 碳 粉 , 混合 物 在 高 温度 时 形成 高 熔点 的 矶 化 铝 , 换 制 了 鲍 的 光 议 的 沿 
发 ,而 杂质 艇 被 强烈 地 激 必 出来。 

2. 难 炊 金属 内 难 挥发 杂 览 的 测定 采用 直接 沿 必 ,不 适 于 采用 分 竟 效 应 。 

3. 在 易 烷 金属 内 ,杂质 测定 条 用 图 1 (1)， (2) Bran RIB AR, GMI FE sR Ze aT 
WEAR FE AY ERT DIE 


ae aes 

16.0% a a 0.607 AS 

oe Se 和 

/ x / 本 hr ON 

VY ey 5 0.40 , 

fF 人 ied RE es Beta aes 2 
(aoe ] 1 2 HLH 0.20) 2 ¢ Fe y 
| - a areas hs i 6.0 I 一 一 一 -一 -一 
DT fe aa a | yon 160 180° 200 220 240 260 280 300 
Gee ， mm bal 车 

Sgt pet bos 

| bees ae 
图 1 SRayeT A (2) 型 ， LA Fa ote 图 2 Ca ys Ni, Bi, Pe my Ha Heth 


2 By a A (2) BA y LA SS Fo 
Heke; Sh2p iT (3), 上 、 下 电极 为 为 碳 棒 


A, 在 直流 电 张 中 , 电压 与 电流 强度 的 选择 : 电压 从 180 一 800Y 改变 时 对 黑 度 差 (A9) 
影响 不 大 (参看 图 2 ) 。 电 压 合 高 , 绝 烧 仿 稳 ,但 太 高 时 ,不 利于 安全 操作 。 

HBR EPS iE, BIRTHS, 电极 天 的 化 学 反应 剧烈 , 大 量 气 体 逸 出 ， 同 时 将 试 伴 带 
是 。 例 如 ,氧化 铝 内 杂 阅 分析, 在 预 燃 果 为 2 安培 ,曝光 时 为 和 5 安培 ， 就 是 为 了 避免 上 述 
现象 之 产生 ， 

四 。 阴 极 滤 散 的 利用 :在 氧化 铜 的 分 析 中 , 试 样 在 直流 电弧 垂直 电极 的 阴极 上 ， 下 中 
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极为 碳 棒 , 上 电极 为 铜 棒 , 在 预 燃 过 程 中 试 样 滤 至 阳极 尖端 形成 熔 育 (前 20 秒 最 为 严重 ) . 
曝光 时 , 绝 马 在 试 样 熔 珠 与 上 电极 洲 涌 问 稳 定 燃 烧 如 图 3 所 示 。 
应 用 此 现象 有 以 下 几 个 优点 : 
1. 高 纯度 试 样 分 析 时 ,为 对 电极 的 选择 侧 造 了 条 件 , 上 电极 
的 纯度 较 分 析 试 样 为 低 时 也 不 会 引进 分 析 愤 差 。 
2. 弧 烧 稳定 ,分 析 再 现 性 良好 。 
3. 由 于 试 样 泪 至 上 电极 , BR, BA TRE, 
但 背景 也 相应 增加 。 
五 。 粉 未 法 便利 于 提高 分 析 灵 人 敏 度 : 
1. 试 伴 重 量 在 一 定 范围 内 增加 时 , 可 提高 分 析 灵 敏 度 . 
2. 条 用 分 基 效 应 只 需 少量 的 试 样 印 可 达到 所 需 的 灵敏 度 。 
Bilin, 氧化 销 内 素质 分 析 时 ， 只 称 取 50 毫克 的 混合 物 就 可 达到 
图 3 1 一 网 电极 ; 2 一 燃 满 ; 要 求 。 但 不 易 医 得 良好 的 分 析 再 现 性 。 
SIN HE 中 心 ! 4 一 弧 AR; res eee eee : ze 
5—#E RAR; 6 一 碳 电极 3. 直流 电 纸 本 身 是 较 灵 敏 的 光 谐 激发 光源 。 该 种 方法 在 操 
作 过 程 中 可 能 将 化 学 试剂 内 的 杂质 及 空气 中 的 灰 生 引进 试 样 ,工作 人 员 应 特别 注意 。 又 
因 本 法 手续 较 多 ,不 宜 于 作 快速 分 析 。 
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高 合金 钢 确 度 改进 试验 ”' 
RHA, FSB KED ERAS LEA 


提 ”要 
在 我 国 岗 铁 厂 中 ,高 合金 网 的 光 放 分 析 受到 准确 度 的 限制, 没有 普通 展开 。 通 过 对 两 种 有 代 
才 作 的 高 合金 网 , 即 PLS TERN FLL 不 锈 钢 的 就 验 , 克明 用 播 潮 方 法 采取 种 和 改进 以 后 , 高 合 


爹 网 的 分 析 锡 可 法 到 最 小 的 百 分 均 方 咒 差 195 左右 。 文中 对 某 些 工厂 的 先进 释 验 全 加 以 介 癌 ， 
对 于 高 合金 网 的 准确 度 问 题 合子 计 论 。 


—® 8 


高 合金 钢 的 光 计 分 析 在 我 们 各 特殊 钢 厂 最 早 开始 是 在 1954 年 。 当 时 phy GRIDER 
道夫 斯 基 同 志 率 全 各 厂 分 析 同 志 在 据 顺 钢 厂 进行 了 一 个 月 的 试验 。 使 各 厂 同志 掌握 使 用 
火花 才 能 从 事 高 合金 钢 的 分 析 。1955 年 各 厂 都 配备 火花 光源 以 后 , 渤 今 大 部 分 工厂 都 已 
用 光 攻 方法 担任 高 合金 铀 的 炉 前 快速 分 析 。 但 从 有 一 小 部 分 工厂 或 者 因为 高 合金 钢 冶 炼 
任务 不 多 ,或 者 因为 光 贰 分 析 避 差 玩 大 ,至 今 告 未 开展 高 合金 钢 的 光 计 分 析 。 而 已 经 担任 
分 析 的 各 厂 , 分 析 方 法 刻 有 不 同 ,分 析 误 差 亦 有 高 低 。 钢 铁 研 究 院 第 三 届 光 半分 析 经 验 交 
流 会 有 狂 于 此 ,决定 组 积 试 验 小 组 ,进行 这 一 分 析 准确 度 改进 试验 。 试 验 的 目的 有 二 : (1) 
在 各 厂 工作 同志 实际 参加 试验 及 操作 下 深入 交流 各 厂 分 析 狼 验 ; (2 试图 作出 推荐 的 分 析 
方法 ,各 厂 共 同和 采用 。 
高 合金 钢 的 品种 颇 为 繁多 。 试验 小 组 选 定 P18 高 速 钢 及 SLL 不 锈 钢 作 为 进行 试验 的 
两 种 钢 。 因 为 这 两 种 钢 是 各 厂 都 在 治 业 的 最 普通 的 高 合金 钢 , 井 且 具有 代表 性 , 在 掌握 
分 析 其 中 的 鲍 、 铬 、 锦 三 个 高 合金 元 素 以 后 , 校 便于 推广 分 析 方 法 应 用 于 其 他 更 复杂 的 鲍 
种 。 


高 合金 钢 的 光 蔷 定量 分 析 在 国外 也 是 近年 发 展 起 来 的 ,大 狗 只 十 余年 的 历史 ,当然 现 


在 马 狼 很 普通 和 被 乐 用 了 。 翻阅 文 献上 数据 可 以 看 到 ,用 火花 光源 照相 的 方法 分 析 时 训 差 
依然 是 不 小 的 。 但 着 没 有 在 那里 可 以 找到 任何 法 定 容许 讽 差 的 规定 。 据 施 c 在 苏联 一 般 
含量 范围 为 5 一 20% 的 高 含量 元 素 光 谢 分 析 单 条 光 攻 的 算术 平均 误差 葛 为 2 -39% I, BN 
可 担任 分 析 。 光 攻 分 析 之 没有 容许 讽 差 的 规定 ,一 斑 面 是 由 于 光 弯 分 析 人 向 没有 欧 一 的 国 
定 或 法 定 的 分 析 方 法 ,而 实际 上 容许 融 差 之 大 小 ,最 合理 的 办 法 还 是 应 该 秽 分 析 任 务 的 要 
求 而 决定 。 
假如 根据 这 个 原 旭 考虑 分 析 准 确 度 问 题 , 那 么 我 们 试验 全 究 的 范围 应 该 扩大 到 各 厂 
炼 钢 籍 度 粮 钢 技 术 的 比较 等 方面 。 这 是 我 们 能 力 饶 不 能 及 而 时 间 又 不 容许 事情 。 
分 析 准 确 度 当 然 是 您 高 意 好 。 允 于 凡 钢 炉 前 控制 分 析 准 确 度 意 高 一 定 可 以 保证 产品 
* 1959 年 1 月 中 日 收 到 ， 
+ 未 妈 登 在 1958 年 11 月 癌 于 北京 举行 的 全 国光 莱 学 会 议 中 富 疆 . 
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Ai OE ik. SHE ASRS J BEE AE, PATHE HERS , NESBITT HEHE et 
调 坚 在 规格 的 下 限 , 从 而 可 以 节 烛 大 量 足 重 的 铁合金 原料 ,所 以 是 有 十 分 重大 和 经 济 意义 的 
事 。 但 是 在 一 定 的 分 析 条 件 下 , 准确 度 是 不 可 能 无 限制 地 提高 的 。 准确 度 的 高 低 取 决 于 
光 添 的 性 能 、 岸 品 的 均匀 程度 、 感 光板 乳剂 的 均匀 程度 , 以 及 测 光 和 计算 分 析 结 果 时 误差 
大 小 等 环节 c。 所 以 为 了 要 提高 耸 析 准确 度 ,最 基本 的 方向 应 该 从 改进 仪器 说 备 着 手 .但 
这 样 的 改进 也 不 属于 我 们 这 个 工作 的 范围 之 内 。 我 们 这 个 工作 因为 时 间 的 限制 , 也 还 没 
有 力量 把 上 面 所 说 的 各 个 环 闻 详 和 分 析 研 究 , 只 是 就 其 中 某 些 蒜 节 进 行 改进 而 已 。 

我 们 工作 中 最 有 利 的 条 件 是 在 我 们 某 些 钢 詹 厂 中 , 由 于 工作 人 员 操作 仔 粗 ,并 订 出 一 
此 保证 准确 度 的 分 析 制 度 , 他 个 的 分 析 准 确 度 是 十 分 高 的 ,可 以 达到 比 上 面 所 谣 的 算术 盏 
Jy SHAS 2—B 96 还 要 小 。 因 此 整理 和 推广 这 些 先进 经 险 就 具有 重大 意义 。 

=. 各 厂 高 合金 钢 光 谐 分 析 开 展 情况 

插 顺 钢 厂 星 开展 高 合金 铅 分 析 最 为 成 功 的 工厂 。 该 厂 治 炼 的 高 合金 钢 品 种 最 多 , Hf 
都 用 光 计 分 析 控制 治 业 。 本 次 、 大 连 及 天 治 三 厂 党 炼 的 高 合金 钢 大 概 只 限于 高 速 钢 一 
类 。 本 潍 厂 已 担任 分 析 , 大 连 厂 则 与 化 学 作 平行 分 析 , 而 大 治 厂 则 迁 未 能 担任 分 析 。 他 们 
的 分 析 厂 法 所 具有 的 误差 则 大 致 相 若 。 重庆 厂 治 业 的 高 合金 钢 亦 天 为 繁多 ,高速 钢 和 不 
锈 钢 各 种 花色 品种 都 有 冶 炳 ,但 现在 也 只 有 高 速 钢 是 用 光 计 分 析 控 制 治 业 的 ,但 准确 度 不 
及 括 顺 钢 厂 。 太原 钢 厂 以 往 不 业 高 合金 钢 , 最 近 旭 间或 冶炼 不 锈 钢 , 光 计 已 担任 分 析 。 北 
满 钢 厂 则 因 开工 不 久 ,对 各 各 高 合金 钢 虽 都 分 析 , 但 任务 不 多 。 

综观 各 厂 的 情况 , 虽然 各 厂 分 析 条 件 有 所 差 届 , 车 色 就 候 术 所 能 达到 的 准确 度 比较 ， 
则 有 几 个 厂 分 析 技 术 已 经 达到 同一 水 平 , 而 有 甲 厂 已 经 担任 分 析 , ZL RRR 
况 。 甚 至 某 一 厂 的 分 析 驶 差 较 小 , 仍 不 能 分 析 , 而 另 一 厂 的 谈 差 较 大 , 已 在 担任 分 析 。 此 
大 情况 的 产生 与 各 厂 化 学 分 析 水 平和 烧 钢 技术 水 平 有 关 。 往 往 某 厂 化 学 分 析 力 量 较 强 ， 
对 光 计 分 析 要 求 就 高 , 甚 之 希望 光 豆 分析 在 分 析 高 含量 时 达到 化 学 分 析 同伴 的 容许 误差 
蒜 准 ;而 在 另 一 厂 则 化 学 分 匠人 向 未 掌握 方法 , TORRE SBE, 亦 合 其 分 析 。 在 烧 钢 力量 
较 强 以 及 炼 钢 制 度 较 好 的 工厂 ,因为 生产 比较 有 把 握 , 对 光 计 分析 准确 度 的 要 求 就 可 以 低 
二 

因为 我 个 要 进行 高 速 钢 和 不 锈 钢 的 试验 ,所 以 我 们 先 把 各 厂 对 于 这 十 种 钢 的 分 析 条 
体 综 合 在 一 起 ,壮烈 成 表 工 及 表 2, 

从 这 两 个 表 内 可 以 看 出 各 厂 分 析 条 件 的 不 同情 况 。 各 厂 所 有 的 共同 点 ， 第 一 是 大 家 
都 使 用 了 CII-22 摄 计 仪 ,而 这 对 于 准确 度 影响 似乎 是 不 太 重要 的 。 此 外 ,各 三 都 用 铜 的 上 
电极 ,这 是 由 于 供应 比较 方便 的 缘故 。 其 次 各 厂 都 用 控制 试 样 法 进行 分 析 。 Ae 
铀 ,和 采用 控制 就 伴 法 确实 是 必要 的 。 对 分 析 准 确 度 可 能 有 影响 而 不 同 的 条 件 旭 很 多 ,包括 
光源 工作 条 件 的 不 同 , 线 对 的 不 同 ,感光 板 的 不 同 , 显 影 方 法 的 不 同 ， 预 燃 的 不 同 ， 测 光 的 
不 同等 等 方面 。 有 些 不 同 的 条 件 从 准确 度 的 角度 看 是 很 容易 剧 别 其 优先 的 , 例如 普通 二 
分 饼 的 显影 方法 和 快速 显影 法 比较 , 快速 显影 表 定 要 多 引入 一 些 分 析 误 差 的 。 另外 有 些 
条 件 的 优 劣 , 则 必须 经 过 反复 比较 读 验 , 方 可 确定 。 这 方面 可 以 举 线 对 的 选择 作为 例子 
我 们 的 任务 就 是 对 这 些 因素 进行 试验 ， 
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Hl 各 厂 光 计 分 析 P18 高 速 网 条 件 比 较 卖 
Sars ES Es See ae ee ee ne oe ee ee ee 
HEBey 了 CIH-22 CII-22 HCII-22 了 CH-22 HCII-22 HOCII-22 
BRE 20 yu 7p 20 w: i8u 15 yu 17m 
透镜 柔 统 | 三 透镜 全 圆 | we 同 左 无 透镜 SARAH | Wz 
上 电极 Sid Fa) Sid 铜 oa] Bi) 
下 电极 棒状 棒状 PAK YeAK 其 状 棒状 
REA Hurga 0.7 Huxdu 0.7 Haurga 0.5 Hurd 0.7 Huxda 1.6 Handy 1.6 
NTT RB 小 区 和 乳 猎 25 | FUN 6387) 大 划 和 乳剂 中 | RRR | Na Ha Heli) 
显影 2 Felt Oo Ge)| Haze 2 seat TOE) 局 左 oy 207, 2 aaa 18-7, ) 
FHRALES: 40''/50" 50''/30"' — 30''/40"' = 60''/40"' 
光源 FF-20 FF-20 FF-20 ur-2 FF—20 TT-2 
“用 稳 压 器 ) (i144 0) 
电压 220/9300 Y | 220/12000Y | 220/12000V | 220/10000 立 | 210/12000V | 200/10000 V 
电流 1.3a 1.5a 1.5 1.8a 1.45 a 1.8a 
电容 0.008 uF 0.009 uF 0.009 uF 0.01 uF 0.006 uF 0.01 uF 
电感 ABB a 局 左 同 左 局 左 同 左 fa) Ze 
极 距 2mm 2mm 2mm 2, rom re 2.5mm 2mm Pak ) 
een ra tea Pe ee ae 
W 2397 
Fe 2400 
oh Cr 2830 Cr 2792 _ Cr 2792 Cr 2851 _Or2792 | 辣 sect 
Fe 2828 Fe 2793 Fe 2793 Fe 2828 Fe 2793 
| spears 有 证 匠人 作 | SEO | iam: «| 2288 | pasate 
测 光 湿 板 湿 板 wR FAR 湿 板 | 湿 厂 
标尺 S S Ww S Ss S 
WBE | 4004 360 u 300 pu 300 350—400n | 3007 
放大 倍数 30 X 24X 24X 27X 30X 30 X 
测量 方法 2 通 2 SE 工 通 2 Yl 1a 2 i 
分 析 方 法 Pehle 局 左 li) Az fa) At 同 左 同 左 
Ti AE SAY De AeA 三 条 平均 Pe Ze 7 By 三 条 平均 名 条 平均 
ty 77a, W | 0.15 —~ #0. 24 =£0. 23 #5-L0.24 未 统计 
本 合生 产 ,W | 已 配合 与 化 学 平行 Babe 未 配合 BAe 未 配合 
Cr} fat 同上 fb 同上 与 化 学 平行 | 同上 
V 同上 同上 同上 同上 同上 同上 
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测 光 
标尺 
Yh) PERE 
放大 倍数 
测量 方法 
分 析 方 法 
Hie 


配合 生产 情况 


Bs 


ER REM 


322 ASTRA AL OME PE LSE 
dt Bi fie 顺 本 & 
了 CII-22 VCII-22 YCII-22 
17u 20 u 20 u 
samen | mize =un(St) 
Sits 局 左 同 左 
棒状 棒状 棒状 
Huron 小 车 HEKga 大 车 Handa Kip 0.5 
FEB 1.6 FFL 637 
= 19=— e Be a 20 
二 修 鳃 ( 2050 ) fa) Ac = Feat °C 
60''/30"' 60''/30"' 50''/60"' 
Don -on7 用 稳 
HI-2 FF-20 FF-20 71 a 
200/10000 V 200/9300 V 220/12000 V 
1.8a 1.3a 1.5a 
0.01 uF 0.008 pF 0.009 uF 
不 附加 ANY hn 不 附加 
2mm/( ih) ) 2mm 2mm 
Cr 3147 Cr 3147 Cr 3147 
Fre 3154 Fe 3154 Fe 3154 — 
Ni 2510 _Ni 2510 Ni 2510 
Fe 2519 Fe 2519 Fe 2519 
S 标 S 标 W 和 标 
300 ps 4004 3200p 
30X 30X 24X 
Rai i 一 通 
WPA Sepa EE 局 左 
四 条 平均 =A Py See 
已 配合 BAUS 无 任务 
同上 同上 同 上 
we 同志 hd Ae 


Fe 2831.55 


了 CII-22 

20 

Seu, 2H 
fal Zé 

Yak 


Huxgha Kip 0.7 


= 快速 液 
Brit 19° o0°C 
40' '740' ' 

FF-20 
220712000 V 
1.5a 

0.009 wE 
AS hii 

2mm 


~ Cr 3147 
Fe 3154 
_Ni 3414. 
Fe 3399 


TAR 


Fe 2828 
Fe 2827 


卫 CII-22 
154 
同 左 
同 左 
sR 


Anka Kit 
灵敏 度 1.6 


a 快速 液 
4083 99-99°C | 


F'F-20 


210/12000 V 
1.45a 

0.006 uF 
不 附加 
2.5mm 


Cr 3147 
Fe 3154 


Ni 2510 
Fe 2502 


St 
350—400 pw 
30X 


三 人 条 平均 


与 化 学 平行 
同上 


Fe 2714.41 
Fe 2724.88 


_Fe 2716.26 
Fe 2724.04 


<(s 
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=. BSCS OT ER 


| RUSH) TLL eS TA RS, YEW RS. RU OSG SI 
SPAT EE AT AE PY PR AE FEM AEG AG REL 0.30, APE MMHG SR AIGIR RS 0.40。 手 顶 厂 
(he SEF Bul = 7 BRE SE HC PRI LAPT 0 AT 

1. 摄 讲 时 样品 位 置 安装 准确 ,狂笑 照 明 均 匀 ; 

2. 选用 与 分 析 样 品 中 鲍 或 铬 铅 合 量 接 近 的 控制 样品 ,规定 相差 不 超过 0.50; 

3. 高 合金 元 素 分 析 时 测 光 两 次 (两 个 人 测 ) , 雨 欢 测量 分 析 和 结果 不 得 相差 0.80 以 上 。 
如 相差 0.30 以 上 应 重 测 第 三 灵 求 出 含量 ,用 达到 误差 小 于 0.30 的 两 个 结果 平均 。 

为 了 掌握 搬 顺 厂 的 先进 操作 技术 ,我 们 这 个 工作 组 就 按照 他 们 的 分 析 条 件 ,重复 作 一 
RAS AER. LEIA AS EI ARE PL BEE TE FASS 

(一 ) 高 速 钢 重 复试 验 

这 个 试验 的 内 容 包括 三 部 分 : ( 圈 制作 工作 曲线 ; (2) 比 较 各 厂 用 标准 样品 ;(3) 校 对 和 结 
果 . 在 制作 工作 曲线 的 时 候 ,我 个 除 测量 换 顺 厂 用 的 分 析 线 对 W 2397/Fe 2400, Cr 2830/ 
Fe 2828, V 3110/Fe 3116 AL, 还 从 测量 其 他 各 厂 应 用 的 线 对 W 2397/Fe 2396, W 2589/ 
Fe 2590, Cr 2851/Fe 2828, Cr 2792/Fe 2793 WR V 3063/Pe 3062 互相 比较 。 在 这 个 试 
验 中 ,我 们 党 得 若 考虑 计 线 里 度 , 则 W 2397 /Fe 2400, Cr 2792/Fe 2793, V 3063/Fe 3062 
较 好 地 落 在 同一 个 墨 度 水 平 上 , 工 且 这 样 得 到 的 化 和 饥 的 工作 曲线 们 率 也 较 高 。 括 顺 厂 
原 用 的 三 个 线 对 黑 度 相差 较 大 。 在 作 工 作曲 线 时 , 以 上 许多 线 对 中 , BR W 2589/Fe 2590 
点 子 分 散 不 能 违 成 直线 久 外 , 其 他 都 很 好 地 连 成 直线 。 我 们 在 比较 各 厂 的 标准 样品 的 时 
WE, 只 比较 了 手 顺 及 大 连 两 厂 的 样品 。 用 来 作为 一 级 标准 的 是 金属 研究 所 炼 制 的 标准 伴 
品 55。 试 验证 明 , 三 种 伴 品 的 点 子 都 能 落 在 同一 工作 曲线 上 , 因此 可 以 证 明 两 厂 标 钢化 学 
BE RIA RE. MERI TATE Che, HAP: 


W 2397/Fe 2400 Yb = 0.87 
Cr 2830/Fe 2828 Yb =1.12 
V 3110/Fe 3116 Yb = 0.75 
SOOPER BAS EE AAI SEL JC ROR EG. 企 核 对 结果 时 ， 我 个 使 用 括 顺 广 的 两 个 


样品 : 
控制 伴 品 #43 
W 18.40 Cr 3.00 V 0.45 


分 析 样 品 44 
W 17.63 Cr 3.40 V 0.57 
这 两 个 样品 的 锦 含 量 相差 狗 0.8, PE SCRAP TIRE FARO RE ZEW EK. Pe AR vA 

J WERT EBLE BG EG AR FU AS BRS TR. 在 试行 分 析 中 ， 
$ERFE— 7 MICH LAIN SARIS RE GAN PAT RE IG, A = 28 AL, PG 
ROTA. MBDPHKER, Re, AUAARER: 

My = £0.28 

Mo, = + 0.065 

my = £0.03 
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从 这 些 浆 计 和 结果 中 , 我 们 对 人 鲍 的 分 析 如 条 用 一 逼 测量 , 则 算出 的 均 方 误差 增 大 为 
mw 一 土 0.275。 因 此 可 以 肯定 ,测量 两 逼 的 方法 对 提高 准确 度 是 有 效 的 . RR 
BREAN SH BEE AIT ,我 们 这 个 试验 没有 能 够 达到 手 顺 厂 那 样 均 方 引 差 My = £0.15 
的 水 平 。 手 顺 厂 的 同志 诸 为 这 是 因为 我 们 操作 还 不 划 凉 所 致 。 UI) OURS, 使 用 时 很 
难得 心 应 手 , 确 是 鞭 实 。 从 试验 过 程 中 看 测量 愤 差 逐日 降低 , 亦 可 薄 明 他 们 的 见解 。 但 在 


我 们 试验 过 程 中 , fs suse TAHETRETES TILA , HH BELA UT 
TR aR ZENER IR SEIZE RAS SRA 
(二 ) 不 锈 钢 重 复试 又 


在 这 个 试验 工作 中 , 我 们 只 限于 重复 手 顺 三 的 分 析 方法 试验 。 分 析 条 件 可 以 从 表 2 ”上 


查 到 ,不 再 敏 进 。 我 们 作出 的 工作 曲线 斜率 是 
Or 3147/Fe 3154 Yb=1.00 
Ni 2510/¥Fe 2519 Yb = 0.80 
SCOPE BRD E298 ALAR Sd) J EAD RR A FY 
WBE es AS BD BSE ek 
Veil FE fn *H x 50 
Crt ia Ni 10.38 
AAR i | FI 
Cr 18.78 Ni 8.89 
SORA PPE an re ZEB. ATP RRL ERE, A RE 
Mo, = £0.24 
My; = £0.27 
SARE ES RBA PUT. BAA BD aA Bs SL BSA USI BEE 
由 于 不 锈 钢 的 规格 范围 比较 宽 , LA PA a ee BA A eS. 但 
从 试验 过 程 中 看 ,在 这 种 钢 中 , OR TESA KAY ei AB, TAS ERE MIL RK, PY 
产生 此 种 现象 的 原因 ,似乎 是 由 于 分 析 条 件 对 全 不 适合 所 引起 。 
三) 对 于 次 顺 厂 方法 的 蕊 见 
oe ee ARYA LE ahi, 对 于 保证 分 析 准 确 度 有 积 
极 意 义 是 无 可 否 训 的 
对 于 照明 均 刍 问题 也 就 是 押 谓 光 点 对 正 问 题 ,现在 在 分 析 的 时 候 只 提出 了 这 个 要 
求 ， 而 没有 用 其 他 方法 加 以 检查 。 这 个 要 求实 际 上 就 是 要 求 摄 出 鲜 片 每 一 条 光 讲 都 有 同 
pele e ee ie eS delenit 
owe. an anes 与 显影 有 关 。 BRK R eB, 并 且 要 调 光 时 一 定 允 好 
雾 点 , 方 可 逐次 比较 。 但 这 样 的 检查 是 否 必 要 ,从 待 试验 证 明 ; 共 且 和 采用 这 种 方法 , 对 显影 
BOR BAPE HS, AE PUP SL eS TATA. 进行 这 方面 试验 时 间 我 们 也 还 没 
有 。 工 且 很 有 可 能 ,这 方面 引入 的 误差 并 不 是 很 大 的 。 
对 于 选用 合适 含量 的 控制 样品 问题 ,提高 准确 度 的 效果 是 可 以 肯定 的 ,并 可 以 从 理论 
上 推算 。 这 个 措施 的 效果 是 在 降低 均 称 线 对 测量 误差 的 影响 , 也 就 是 可 以 降 低 乳剂 不 
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匀 均 方面 所 能 引入 的 误差 。 这 一 措施 采用 的 困难 在 于 是 否 有 可 能 在 分 析 以 前 , 可 以 无 谈 
地 估计 好 来 样 的 含量 。 根 据 括 顺 钢 厂 的 炼 钢 制 度 , 毛 照 配料 成 分 是 可 以 估计 出 来 的 。 

对 于 测 光 种 逼 问题 ,提高 准确 度 的 效果 已 由 我 个 的 试验 中 证 明 。 理 葵 上 说 来 ,这 也 是 
合理 的 。 因 为 总 的 疆 差 是 操作 中 各 个 步 屋 误差 的 累积 。 测 光 雨 逼 ， 则 测 光 部 分 的 误差 可 
以 减 小 为 原来 误差 的 1/\W 2 。 总 的 歌 差 自然 也 随 着 减 小 。 

以 高 速 钢 中 鲍 的 分 析 为 例 , 测 光 要 求 二 逼 分 析 结 果 相 差 不 超 过 0.30, 实际 大 狗 相 当 于 
BE fe SRB Ly AS 相差 不 超过 0.005, 这 就 要 求 测 光 人 员 首先 要 能 达到 这 个 操作 水 
28, 虽然 操作 要 点 中 规定 二 欢 测 量 分 析 结 果 相 差 大 于 0.30 时 ,可 以 测 第 三 逼 , 但 这 样 得 
Bl) APA ASL RPE EAS 

在 我 们 的 试验 工作 中 证 明 , HERAT RIES A RE RHE TS 
合金 钢 时 不 容 忽 税 。 因 此 采用 预先 制作 好 对 照 表 的 方法 ,在 用 计算 尺 算出 坊 个 数值 后 ,应 
在 对 照 表 上 查 出 含量 。 换 顺 钢 厂 的 日 常 分 析 中 , 拭 没 有 考虑 到 这 方面 引入 的 误差 。 

按照 捧 顺 钢 厂 的 分 析 方法 ,在 测 光 时 芒 取 的 黑 度 值 只 访 到 小 数 点 后 面 的 第 二 位 ,对 第 
三 位 估 谢 为 雳 或 5。 这 样 做 是 为 了 可 以 迅速 测量 ,并 且 便 于 求 黑 度 差 值 时 的 计算 ; 但 这 样 
做 对 分 析 和 结果 的 有 效 数 字 位 数 有 很 大 关系 。 大 家 知道 , 工作 曲线 图 的 两 坐标 是 AS 和 
ogC。AS 著 到 几 位 有 效 数 字 ,1ogC 也 只 能 广 到 同样 的 几 位 有 效 数 字 。 对 于 logC eB, 
-这 个 数值 的 小 数 点 后 的 几 个 数值 ,完全 确定 含量 C 的 有 效 数 字 位 数 。 对 于 工 % 以 下 的 含 
量 , 我 们 一 般 要 求 确定 的 只 是 南 位 有 效 数字 , 因此 测量 黑 度 时 ， 攻 取 小 数 点 后 两 位 有 效 数 
AMR. WF 1% 以 上 10% 以 下 的 含量 ,我 们 需要 确定 三 位 有 效 数字 , 因此 AS 必须 
要 测 准 到 小 数 点 后 面 的 第 三 位 。 假 如 只 许 出 雳 或 者 5, 这 就 相当 于 在 这 一 位 数字 上 和 采取 
的 是 二 进 制 而 不 是 十 进 制 ,分 析 和 结果 ,含量 CQ 第 三 位 也 只 能 用 0 或 5 表示 . 至 守 在 10% 以 
上 的 高 合金 元 素 的 分 析 , 需 要 确定 的 有 四 位 有 效 数 字 , 按 理 属 测量 黑 度 就 必需 测 准 到 小 数 
下 后 面 的 第 四 位 , 这 是 我 们 现 用 的 感光 板 和 测 微 光度 计 所 不 能 达到 的 。 所 以 分 析 高 合金 
元 素 , 我 们 仍 只 能 确定 三 位 有 效 数 字 。 假 如 测量 黑 度 时 小 数 点 后 面 第 三 位 只 六 0 或 5, 则 
以 分 析 高 速 钢 中 铝 为 例 ,我 们 分 析 和 结果 只 能 确定 两 位 数字 ,而 小 数 点 后 面 的 一 位 只 能 是 0 
或 者 5, 小 数 点 后 面 的 第 二 位 根本 无 从 确定 。 所 以 只 有 测量 黑 度 时 ,把 小 数 点 后 面 的 第 三 
位 攻 准 , 方 能 确定 含量 到 三 位 有 效 数 字 。 顺 钢 厂 的 测量 方法 是 十 分 粗略 的 ,不 适用 于 高 
舍 量 元 素 的 分 析 。 在 分 析 高 速 钢 中 铝 及 不 锈 钢 中 铬 时 , 虽然 分 析 和 结果 算出 四 位 数字 ,但 除 
了 整数 的 两 位 可 靠 以 外 ,小 数 点 后 面 的 两 位 数字 是 不 很 肯定 的 。 

由 于 在 手 顺 厂 进行 的 重复 试验 未 能 达到 预期 的 准确 度 , 我 们 认为 要 求 获得 有 满意 准 
确 的 分 析 方法 , 必须 利用 一 团 可 能 保证 准确 度 的 有 利 条 件 ,而 少 考虑 分 析 时 间 间 题 。 希 户 
在 得 到 这 样 的 分 析 考 法 以 后 , 先 应 用 于 生产 ,然后 逐步 改进 分 析 速 度 ， 

因此 在 准确 度 改进 试验 以 前 ,我 们 先 确 定 采 用 有 利于 改进 准确 度 的 以 下 几 项 分 析 条 
te: 

(1) casey 

(2) 于 板 测量 ; 
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(3) fk—FF init PS 8 GEAR 

(4) HSE Hd, PEMA TR EBS ACS = CREAT UN SERRA 

(5) 用 查 对 照 表 的 方法 计算 结果 。 

准确 度 改进 试验 是 在 钢铁 研究 院 进 行 的 。 在 进行 试验 以 前 ， 狂 于 本 滩 钢 厂 采 用 的 以 
W 标尺 代替 器 标 尺 测量 的 方法 是 可 取 的 方法 ,可 以 提高 工作 曲线 的 斜率 ,从 而 提高 分 析 
准确 度 ;我 们 便 在 本 滩 钢 厂 进行 武 验 , 证 实 有 效 。 在 同样 的 分 析 条 件 , 制作 高 速 钢 中 锅 的 
工作 曲线 (W 2397/Fe 2400) , 两 种 标尺 作出 斜率 数据 如 下 : 


S 标尺 W 标尺 
FRE 0.92 1.21 
WAHMs 0.70 1.09 


Be i LL FARR BAS AO EAR HEHE. SSC RII AI EM) J A RE YE BS. 

从 上 面 的 数据 中 还 可 看 出 ,用 于 板 测量 , 亦 有 提高 工作 曲线 科 率 的 作用 。 因 此 采用 W 
标尺 测量 是 我 个 第 坟 种 改进 准确 度 的 措施 。 

在 钢 钛 研究 院 进 行 的 试验 ,共有 以 下 五 个 方面 。 

(一 ) 选用 高 反 袍 度 的 感光 板 

FRM HERES Be PL Fal, 用 直流 电弧 作为 光源 ,以 九 阶梯 减 光 器 摄 讲 , 测量 乳剂 在 
入 = 3100 A 附近 的 反 补 度 , 千 果 如 下 : 


> 灵敏 度 乳剂 号 RIZE YP te gE 
HURON I TOCT 0.7 624 1.55 Pee} 
Agfa Ultrahart 1.15 
HUKOM I TOCT 0.5 489 1555. is 


SCRE, DE Ze OT 7I38 BMI WO RCHE HOUSE J. (A BS 
感光 板 TE Jar 1H AB RY SAR BP RAB. POSSE, SST BIRT RIE 
板 都 嫌 过 于 灵敏 。 TENE BS A FB SE AI RL CE OG RB, (REE a, RE 
于 不 易于 对 光 点 比 故 , 再现 性 转 劣 。 PRAMAS Fe TA Din BRB PEE 6 ea PB 
DES, PAHS A PRLS RGA, RAS RELY Al. PREG, RGB Agfa Ultrahart 感光 
板 于 高 速 钢 工 作 , 用 HARON T SL 78] 489 ERA TE. 

(=) 显影 试验 

我 们 作 企 图 用 增长 显影 时 间 的 方法 提高 工作 曲线 斜率 ,但 试验 证 明 , Se AP ee ay 
影 时 间 ,对 提高 对 率 的 作用 大 不 显著 。 对 于 Agfa RUDE IGM Uh AEE SEE pA 
高 袍 度 显 影 液 进行 试验 ,效果 亦 不 明显 。 

(=) 火花 发 生 器 电学 条 件 的 选择 

因为 大 多 数 工 厂 现 在 此 用 费 氏 火花 光源 ,所 以 我 们 的 试验 也 就 限于 使 用 这 种 光源 .我 
们 先 作 光源 稳定 性 试验 , 用 固定 线 对 Fe 2823/Fe 2831.5 进行 检查 。 PAE FF-20 型 及 
HEO-L 型 火花 安生 器 , 莱 明 前 一 发 生 器 在 电容 0.006 uF 及 0.009 uF i, 与 后 一 发 生 吕 
在 电容 0.006 wE 及 0.012 wE 时 的 稳定 性 无 甚 差别 。 后 来 我 们 选用 的 火花 发 生 器 是 
HEO-I 型 那 一 具 。 


1) FAW 标尺 测量 作出 乳剂 曲线 精 果 ， 


vi 可 


Wi nx e 
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其 次 我 们 全 改变 光源 的 工作 条 件 , EE TEP RUCIES. 试验 只 限于 改变 
电容 量 , 线 路 内 不 另 加 入 电感 。 对 于 我 们 用 的 几 个 分 析 线 对 ,改变 电容 量 由 0.006 wE 38 
0.012 wl, TERRE RASC EBs, 

(四 ) Bxti ee 

在 试验 以 前 ,我 们 挑选 准备 进行 比较 的 线 对 每 一 元 素 都 不 下 有 二 十 对 。 狼 初步 试验 ， 
找 出 有 许多 线 对 或 者 是 黑 度 太 高 太 低 ,或 者 是 溃 度 灵敏 度 太 低 。 另 外 ,因为 我 们 至 少 对 山 
速 钢 要 求 同 时 分 析 鲍 、 铬 、 饥 三 个 元 素 , 不锈钢 要 求 同 时 分 析 钙 、 馈 两 个 元 素 , 所 以 采用 的 
线 对 还 必须 有 接近 的 黑 度 水 平 , 否 则 会 增 大 测量 误差 ,所 以 最 后 进行 准确 度 比较 的 线 对 只 
有 下 列 各 对 : 


高 速 网 
&& W 2397/Fe 2400 yb =0.90 
W 2397 /Fe 2396 yb =0.82 
9% Cr 2851 /Fe 2828 ?hb 三 1.04 
Cr 2830/Fe 2828 vb =1.08 
Cr 2792/Fe 2793 Yb = 1.20 
HR V 3063 /Fe 3062 vb=0.73 
ARG 
化 Cr 3147/Fe 3154 Yb=1.425 
Cr 2792/Fe 2793 Yb =1.165 
GR Ni 2437/Fe 2440 Yb =0.80 
Ni 2510/Fe 2519 7b =0.91 


值得 提出 的 是 高 速 钢 鲍 的 线 对 我 们 进行 比较 的 是 W2397/Ee2400 及 W2397/Fe2396 , 
后 一 线 对 的 AS 值 是 太 大 一 些 ， 比 较 适 宜 于 作 PO 高 速 钢 的 分 析 。 从 另 值 含 量 角 度 看 , 不 
如 前 一 线 对 . 但 因 鉴 于 前 一 挨 对 中 的 Fe2400 受到 其 旁 锅 线 的 干扰 , 可 能 因此 亦 将 影响 其 
再 现 性 。 所 以 我 们 对 它们 作 了 绪 较 。 

比较 和 结果 以 W2397/Fe2400 线 对 的 准确 麻 为 高 。 至 于 Fe2400 线 受 干扰 的 问题 我 们 
也 便 用 大 色散 率 的 RC-55 Atta Olin OM SILA EG ee TON, 但 并 不 完全 重 迭 在 一 
起 。 返 回 求 在 用 瑟 CH-22 型 仪器 所 氢 革 片 上 亦 见 到 同样 情形 ,因此 对 测 光 不 产生 影响 .不 
锈 钢 中 分 析 刍 的 线 对 确实 不 易 挑 选 。 一 般 漫 度 灵敏 度 都 低 .。 较 突出 的 是 我 们 盒 试 办 
Ni3012/Ee3047 ,可 以 得 到 超过 1.00 的 斜率 , 但 再 现 性 很 差 , 没有 作 准 确 度 比 较 。 玉 8012 
旁 有 铜 线 干 扰 , 因此 有 人 规定 不 用 铀 上 电极 "。 我 们 不 能 获得 良好 再 现 性 , YE BN ch 
此 .在 用 碳 作 上 电极 时 , 这 个 线 对 一 定 可 以 使 用 的 ， | 

PES IP A Ni2416/fe2417 进行 试验 ,但 工作 曲线 点 子 不 能 很 好 地 落 在 直线 上 ， 
钢铁 镍 究 院 最 近 亦 人 用 了 出 从- 型 火花 发 生 堪 ,以 此 线 对 作出 分 入 不 锈 钢 的 方法 准备 用 于 
日 常 分 析 工 作 中 。 均 方 愤 差 巴 = 0.12( 三 条 平均 ) 。 所 以 这 些 线 对 的 是 否 可 以 采用 , 还 是 
值得 更 深入 比较 的 。 

(五 ) 样品 形状 对 分 析 再 现 性 的 影响 

因为 有 某 些 三 在 分 析 高 合金 钢 时 仍 条 用 块 状 伴 品 而 未 条 用 棒状 样品 ,所 以 我 们 对 南 
种 形状 伴 品 分 析 和 结果 的 再 现 性 的 不 同 售 作 试验 比较 。 我 们 全 任意 取 块 状 及 棒状 钢 伴 品 各 


I) 


报 15 & 


,每 一 样品 各 摄 贰 十 条 , 测量 其 锅 的 分 析 线 对 。 


从 所 得 到 的 AS fH AE, 块 状 样品 


Ri kh AS 和 值 相 差 0.060 ,而 棒状 样品 则 仅 相差 0.044; 53 —Ze RR AA Ze 0.05 而 


棱 状 只 差 0.02。 此 种 差别 我 们 训 为 是 由 于 在 火花 工作 了 时 ， fav ERR DHERR, 则 位 品 是 来 在 电 
#3 tee _E, AEE BRAK, SRE ke © 
平 放 在 电极 架 上 的 。 由 于 两 种 样 
Pis 高 UE 钢 1 不锈钢 品 与 电极 架 的 接 仍 严密 程度 不 相 
: as BE: 同 ,导电 性 质 不 同 ,致使 激发 情 驳 
ave 这 1 亦 有 不 同 ,影响 再 现 锤 。 
透镜 系统 “| =, SH =8e, 2H (六 ) 分 析 条 件 及 统计 误差 结果 
ae SEAS AP AT RAE BI aR ES 
下 状 样 品 上 状 样品 
感光 板 Agfa Ultrahart Huxga I, 0.5 RAVER 3. 
显影 — 339% (18—20°C) = FH (18—20°C) BOS FB OLA A tik Jaa LER HE 
TAWA 40 Aft 60 Cs JRE ey HP TE WS TH BRS. 
BEI 20 abet 20 abi a Le ae 
光源 HEO-1 wi HEFO-1 型 必须 说 明 的 是 高 速 钢 试行 分 析 所 
电压 220/12000 220/12000 V. 用 的 控制 及 分 析 样 品 ， fier 
电容 0.006 a 0.006 uF BURT RET 
电感 0 0 
极 距 2 my/m 2m/m 号 全 EO 
Poet Bk A by Pye Min, Goa BO Ze 2% ze. 
测 光 FAR, W 标尺 FIR, W 标尺 所 以 控制 及 分 析 样 品 含量 若 能 
UTED 3004 3001 ite. 3) ; 
放大 倍数 24 oA 择 接 近 ， 准确 度 当 能 提高 。 
测量 方法 | se 三 源 钢 的 试行 分 析 仍 用 欣 顺 试验 时 所 
ARATE | BEA Se Petia oe JAERI TS FEAR. FASUTERISP AT AT 
hak seBe | Pak Ry 四 条 平均 a 
4 RR Fe 2396/Fe 2400 Fe 2828/Te 2831.56 He ADL fe SEEN ROTORS 对 ， 准 
均 方 咒 差 | OW «2397/Fe 2400 士 0.208| Cr 3147/Re 3154-40.194 确 度 亦 见 改进 。 
Cr 2792/Fe 279340.067| Ni 2437/Fe 2440-+40.187 iat 总 
V 3063/Fe 3062-0.025 五 。 whan tea 
; PSST RE Ra 
FESRNATH) ARR AEIR HR SAS UME EE. 在 钢 然 研究 hase papeastate 
以 后 , BORER IRS RE AD OR ABI SS HEE, PSE ea 种 钢 的 推荐 
析 方 法 的 愿望 汽 有 能 够 达到 。 但 在 工作 定 , 我 们 可 以 肯 害 蒲 表 许多 措施 ee 


fem al Sy 5 AE Ay ARE 工作 中 条 用 ， 其 中 


AT HRI 
ER BADER RIG TRIO, BLE da F 


SR) REE, 有 本 滩 钢 厂 的 


1. 使 用 棒状 伴 品 ; 2. 测 光 两 逼 的 方法 可 以 保证 小 的 测量 误差 ; 3. 以 双 标 尽 测 光 可 
DFE Re Pa oo 4. 选用 接近 分 析 样 品 含量 的 控制 样品 可 以 降低 换算 因数 民 
以 得 到 较 高 斜率 的 工作 曲线 ; 6. 不 用 快速 显影 可 以 降低 
Soe es ; 7. FE FEA eS , PP SES EW RE 8. 用 查 表 方法 算 和 结果 ， 


fT BLA fy 


减少 计算 珊 差 ; 9. VE ALE “4 AO CHR By aR 
A HBAS HY LA RFE HS ME HG BE; 1. 测 光 下 


an ae 


ait 
Pete 5 : 


“Hg VA ek BY 


BEN THE RE; 10. 选用 适当 的 分 
j 读 取 黑 度 应 苇 至 小 数 点 后 第 三 位 。 
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以 上 是 我 们 要 提出 的 十 一 项 建议 。 但 实行 起 来 是 有 困难 的 ,因为 有 许多 项 措施 的 条 
用 因 背 了 分 析 快 速 的 原则 。 最 困难 的 是 干 板 测量 *。 目 前 在 国内 人 般 疫 有 成 熟 的 快速 吹 干 
感光 板 的 方法 。 苏 联 最 新 的 方 Ss ae HAZE TK MIG. ENS eR 
Pean4s) Tae SEO VEE BEAT 

REGIE. 2 SO ES, 现在 各 厂 在 分 析 含 
量 为 27% 上 下 的 元 素 时 , 光 讲 分 析 的 误差 大 狗 可 以 保证 在 + 0.06 到 +0.08 SAN, HCI 
不 同 级 对 不 同 而 有 所 差别 .这 个 误差 是 在 用 电 张 光源 时 的 让 差 ,应 用 火花 光源 当然 要 好 一 
些 , 估 证 至 少 是 在 士 0.04 到 士 0.06 Zi. SFR PEER EPR, 含量 都 在 18% 
上 下 ,也 就 接近 于 2% 含量 的 十 倍 。 在 作 光 谢 分 析 时 ,对 于 29% 的 含量 和 20% 的 含量 , A 
为 应 用 的 是 AS'-log C 关系 制作 的 工作 曲线 ,由 于 对 煞 的 关系 ,实际 分 析 步 耿 都 是 一 样 的 ， 
谈 差 也 应 该 大 致 相差 十 倍 。 所 以 分 析 高 速 钢 中 铝 和 不 锈 钢 中 铝 很 可 能 有 廿 0.40 到 土 0.60 
TRAE. 我 们 这 次 试验 结果 表明 准确 度 可 以 达到 上 0.40, 是 仔 炙 操作 和 采取 一 系列 措施 的 
SR. 要 夕 得 更 高 的 准确 度 , 例如 象 抱 顺 厂 所 说 保证 土 0.30 的 准确 度 , 似乎 不 是 容易 的 
事情 。 AIK RET OSM: 认为 对 光 攻 分析 高 含量 合金 元 素 要 求 达到 化 学 分 析 的 

容许 公差 是 不 合乎 实际 的 。 应 从 分 析 速 度 、 分 析 成 本 、 以 及 分 析 人 员工 作 环 壕 ， 劳动 强度 
等 方面 考虑 。 当 然 光 蓄 分 析 对 于 证 低 合 金 元 素 的 分 析 的 准确 度 可 以 和 化 学 方法 不 相 上 
下 ,已 在 各 三 数 年 来 分 析 工 作 中 证 明 , 无 良 什 疑 。 对 于 微量 元 素 的 分 析 , Tea ee 
到 之 处 。 根 据 这 个 试验 结果 ,我 们 希望 各 厂 按照 实际 生产 情况 ,把 这 个 报告 中 有 关 高 速 钢 
和 不 锈 钢 的 提高 分 析 准 确 度 的 措施 应 用 到 生产 中 去 。 
2 

我 个 这 个 试验 工作 是 在 1957 年 4 月 及 5 月 内 进行 的 。 人 参加 工作 的 有 本 次 锣 厂 刘 湖 

WUE, LSM EX ERAN TASES , 北 满 锅 厂 郝 文 振 同 志 ， ee Rao Bete 


RS, HRSA IM) RT AKT SE eee GS. TERA CE ATT 
fee TD Wy AE 5 ESAT SE Be La ees TA a bn AE 


[1] 元 联 事 家 I. TW. Tanonon 1 peer. 


eel Tpanegnee: B. RK. 3%, FRU, SBSeei Desa RAFT Fi, ARE. 


[3] (IAS, SPE REA are mE wa eet, SB WE Ry ee. 
(4) PBEM AHA LAH FM, 28 6 一 23 页 . 
[5] Zeiss TL) Q24 Ve VEMMSIN LIEK. 


* 3 AE OM) os eR AR Le Be Bs — ea a HT EAT AY RE, 这样 可 以 达到 干 板 测量 同样 的 准确 度 ， 所 以 此 项 
困难 现 已 获得 解 状 . 
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IMPROVEMENT OF ACCURACY IN THE SPECTRO-CHEMICAL 
ANALYSIS OF HIGH ALLOY STEELS 


ReEsEARCH JNSTITUTE oF IRON (°° STEED, PEKING. 


ABSTRACT 


wideThe application of spectro-chemical analysis to high alloy steel in our 
stecl works has been limited by the accuracy of their methods. Through the 
investigation upon two typical high alloy steels, ‘P18’ high speed steel and ‘fl’ 
Stainless steel, it is proved that the minimum standard deviation that can ke 
Teached by the photographic method of spectro-chemical analysis of such high 
alloy steels after adopting many improvements in each step of the analysis ig 
about 1%. Many valuable experiences from our steel factories are introduced in 


this paper, and the problems concerning accuracy of the spectro-chemical analysis 
of high alloy steels are discussed. 
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用 cn-51 型 播 谱 仪 改装 的 光谱 
分 析 光 电 装 置 的 试制 


A.D EARS bk 
(4? A FEAR it Be TEM HE ZR) 《中 国 科学 院 自动 化 研究 所 ) 
陈 eh 
《中 国 科学 院 应 用 化 学 研究 所 ) 《中 国 科 学 院 光 学 精 冤 机 械 仪器 研究 所 ) 
oo Ee: 
(HA A RGAE Ya Se EA SOK PE Dr 《中 国 科学 院 原 子 能 研究 所 ) 
= x a 
《中 国 科学 院 金属 研究 所 ) 
摘 要 


本 文 代 述 了 一 种 发 射 光 庶 分 析 用 的 , 装 在 IOH-51 型 播 贰 仪 上 的 积分 式 两 光路 光电 等 儒 及 

共 电 子 线 路 ,测定 了 它 的 仪器 喷 差 ,并 用 它 求 进行 了 一 些 测定 黄 铀 中 Zn/Cu 比 的 初步 试验 。 

大 家 知道 发 射 光 药 分 析 一 般 比 化 学 分 析 快 得 多 ， 分 析 和 大 数量 试 样 分 析 的 一 
个 好 工具 , 目前 我 国 大 多 数 的 大 、 中 厂矿 都 已 采用 了 它 。 但 是 到 目前 为 目 , 这 些 厂 矿 还 都 
只 是 用 播 谱 法 《用 照相 法 测量 导线 强度 ) SENET IG Bio Aah ba PE Sa 
DARA BR , MEE SERED i i ales SEU sa is ie 
Aihaps WEE WE 行 光谱 定量 分 析 的 合理 要 © AS SOE BUN Fl SPE ES MT PED Bd SE ik, 
的 报告 。 

我 们 试制 了 一 套用 开 CII- 嘲 型 三 1 Se LEH WI 整套 装 
秆 由 (1) 光 畜 仪 ，《2) 出 射 狂笑 及 光电 接受 器 的 光学 -机 械 附 件 ( 坟 下 简称 “ 光 机 附件 汪 ,以 
及 (3) 自 动 程序 控制 及 测量 用 的 电子 学 部 分 等 三 个 主要 单元 钥 成 ;其 外 形 见 图 1。 我 们 测 
定 了 这 套装 和 置 的 仪器 避 差 , 工 用 它 来 进行 了 一 些 测 定 黄 铜 中 的 Zn Cu 比 利 的 初步 实验 ， 
以 验证 其 工作 曲线 的 线性 ， 


我 们 选用 了 装 有 YE-84 Ef Cf = 800mm) fy 孔 CII-51 RAL Ye UA LB, A 
BEAL IY 1) SRE EK 6S I SL BK, (2) BY FE be BIA AS, A 四 


* 1959 42 1 ff 28 A ez. 
+ ASCR A 1958 年 11 AERTS See 
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1. 光电 装置 分 形 图 


a 一 BOI-51 型 摄 谱 仪 ;一 光 机 附件 ; 一 电子 学 部 分 : ci 一 电源 ， Co FRAP REMI FAS 
(其 中 一 部 分 徐 电 器 装 在 cs PY), CoP ELAS TW RE ADRS 


改装 及 “还 原 ” 比 较 容 易 , 可 完全 不 损 环 原来 的 仪器 。 


=. SERBS FR” 


只 要 控 下 6 个 螺钉 ,把 Y@-34 See he MEER OF EAL SEU LIN PE BE Ae Je. 
附件 的 示意 图 见 图 2, 外 形 图 见 图 3。 ER AT PS HS ST OR RE RD, HEE HT pO 
2 mm ,每 一 分 度 25 0.0imm, PEL R22 
PEI ASS ARTY lal CE AD BS DR 

vo ea BA, ABH SPAS, GDH GORA. PROBE RS 
eames RE DSRS Tom, in SRE BE A TB 


+ 


图 2 Seles pe: 


(a) Rls (b) tuts 
1, 2 一 出 射 狂笑 ;3 一 反射 镜 ; 4 一 家 


璃 ; 9 一 光电 倍增 管 ; ”一 观察 显 微 蚀 19 一 观察 反射 锁 


图 3。 光 训 附件 外 观 图 
0. 7 一周 图 2，9 一 《 限 高 光 产 " 
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BE ANF 1 crn RTA ARE, BU AY AGI IPSS 3 Hewes iG CABRERA IL) , EORETN PORES 
1S AYA S| ARAB. FS OE 7 Fe NE 8, BLN EEE TIER 
WAS. GSI HY ASA SEH SPORE AY “MUGEN” 9 (图 8) ANH, GUAR eR EF 
Wi Sh A SRA 2 eh Pe ES ELIE al, IERHEMDO REA. 8 J USBI Stok 
pA 2mm 左右 ,工作 时 再 将 它 收 小 至 工作 寅 度 。 BAR HE RRS] HOI DE Ea 
, 除 可 利用 它 的 类 调 及 微 翌 设 处 ,还 可 利用 也 OIL-51 patos eye a RES RE LU 

焦 可 利用 YE@-84 Ji Ey ae AE LAE Be HS ERE 2 的 儿 向 移动 机 构 。 聚 光 匀 4 将 有 CTI-51 
tee os POSE EE IED EM, ibe BE SE 6 AY ROA 1P21 9p M96 Hy 
ARE. EMER 5 ty He FAR WE—26 RAE 1 38 IE DI BEAU Pp 4S By 2 Oy Be 
阴 523。 


子 学 部 分 包括 电源 、 程 序 控制 系 就 及 测量 系统 。 电 源 部 分 中 的 高 压 (8-1. 6KV) 及 

ae VY) 稳 压 电 源 是 根据 党 用 的 带 有 alah dees -着 联 ? 电 子 管 稳 压 电路 制 成 的 。 
电源 部 分 的 交流 略 和 电源 先 经 程序 控制 系 航 的 方 框图 见 图 4, 图 中 加 ty, 如 均 
Ty Fk AS FE Hs  C“flip—flop”) , ty,-+-ty, Fa GM HAAS fl Ke hs HR (Mecles—Jozdan , TE Wika fh 
We), TARA seg oat unt & 82 a PS, BRA we, Kpecrpannucs 
AE FZ AED a Li By AE , Rs BP. 

1) 程序 控制 柔 统 一 一 这 系统 的 详 站 电路 见 图 5。 它 的 工作 程序 如 下 : 

1) AGRE SY FFZE go PBI“ AE" wh, ty ENEMA FEA HAIRAS, lel iby t,, Ua Bee BB 


+ 


Pies) ys 
ao ep 
Bie 劳 / 
= 3 i 
Big 小 4 
ext te 

fat ba I 

eS . ey 
tats 

is 


4. Meee APT ES 
fi, , 加 二 定时 电路 : tT, to Re, to TEMS tou tga —fth 
ye fees 11+ — PU Wr SHEAR (ro, 7a 74 SLE 7) 5 76 一 220Y 次 
Was sas. 7 ¥,—220/6+6V 变压器 . 


200K 400K e ps oom peat) Mey 


Fa 一 


470K L 2510} 


4 Qe 


ALS. Pei Ry eer 
hema mee 6H 1M. 
OS Try, 76 A DEATH BALA BOL fit Se BOK UBS SZ fe AY Ra rh BR Ay at Ye Ha gn 
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AS PERE LEE 1 动作 , 将 “疲劳 小 灯 ? 灭 掉 ,， 同时 通过 re 开动 光源 ( 疫 芝 小 灯 是 用 来 在 两 次 
曝光 之 问 照 兆 光 电 倍 增 管 ,使 之 一 直 保 持 一 定 的 疲劳 状态 ) 。 

ii) 经 过 一 段 预先 用 凡 (图 5) 选 好 的 预 烧 时 间 后 ,到 回 至 稳 态 时 ,所 及 CUBE Heh 
发 , 粕 电器 Te 动作 , 将 光电 倍增 管 接 到 相应 的 积分 电容 器 CO. 及 CO Le (AIT) ES 
电流 充电 ,这 就 是 所 请“ 曝光 ”。 

Ti) 在 曝光 时 间 ( 由 图 5 忠 选 定 ) 完 了 后 , 所 恢复 稳 态 时 , ts Ke ty, PEW, TALIM &, 
AU, Bhi Fe EZ BSS BAS. ty En 停止 工作 ,因而 使 ”% 及 光源 也 停止 工作 , 工 使 m? 接 
38. t,, BE rs 工作 , 工 使 平时 作 ,在 第 一 稳 态 时 ) 就 工作 着 的 m% 停止 工作 (00 ys 断路 )， 因 
而 使 疲劳 小 灯 不 致 因 ms 接 通 而 被 点 亮 。rs 此 时 使 雨 个 积分 电 肉 各 自 将 正 鱼 两极 对 届 地 
反 接 到 光电 倍增 管 上 去 ,用 了 瞄 电流 “充电 ”, 此 时 的 所 谓 “ 充 电 ? 实 则 是 从 原来 曝光 时 积分 下 
来 的 电荷 中 放 掉 〈 减 去 ) 由 了 虐 电 流 所 充 进去 的 电荷 , 从 而 达到 孙 电 流 补偿 的 目的 。 用 电流 
可 以 “100 和 ?地 补偿 ( 印 将 乓 的 时 间 选 成 与 曝光 时 间 相 等 ), 亦 可 只 补偿 一 部 分 ( 即 补 偿 时 
关 比 明光 时 间 短 ) ,或 完全 不 补偿 (将 Ss 扳 至 “0 处 或 将 8 扳 至 “不 补偿 ?处 )。 

iv) 了 瞄 电 流 补 偿 完 了 后 , 所 恢复 稳 态 时 , 如, 被 俘 发 回 至 第 一 稳 态 , 刀 ele ZA 
态 。 此 时 积分 电容 Cl 及 Cu 照 Carpenterce 提出 的 那样 被 
接 到 测量 系 舟 上 去 (图 6), 开始 测量 。 此 时 电 秒 表 人 开始 
走动 。 与 此 同时 , 痰 劳 小 灯 因 "ie 通路 而 重新 点 亮 。 

V) We see (ON C, 通过 放电 至 其 电压 降 至 与 Cu 电 
压 相 等 , 此 时 电 秒表 下 序 停止 ) 后 , 将 起 动 开关 So BL HH” 
Mh, t,, ty, Peli Ze ES —BA. 此 时 全 部 系 航 回复 原状 ， 即 
WY BEAT PK LAE. i 

整个 过 程 除 i BV) 中 需要 手 扳 动 一 下 8 外 ,其 余 程 图 6， 测量 时 的 积分 电器 
序 公 部 自动 进行 。 人 

程序 控制 系 航 中 的 如 … 如 ， 在 整个 电学 部 分 每 接 人 电源 时 ， 可 能 不 全 处 于 适当 的 一 
个 稳 态 , 必须 先 开 动 So EXE FSH FAA AS YK ,将 名 … 如 排列 好 ”然后 才 开始 正 
式 工作 。 

2) 测量 系统 如 上 所 述 , 这 一 部 分 基本 上 旺 根 据 gaunderson-Carpenterc2 © 的 电 
路 ,所 以 我 们 只 简单 地 对 若干 问题 襄 明 一 下 , 其余 的 不 再 效 进 。 工 作 原 理 见 "2 > 。 

5 FAHY PR LP 7. Vi BV 都 要 在 低 昨 流 状态 下 工作 。 我 们 使 用 一 个 0 点 在 中 
上 更 的 微 安 计 民 蔡 了 5" 中 的 “电眼 ?指示 管 ,这 样 我 们 不 但 可 以 番 整 工作 点 ,着 且 还 可 己 在 不 
用 其 他 仪表 的 情况 下 检查 直流 放大 器 疆 移 的 大 小 , 从 而 选择 器 移 最 小 的 工作 条 件 。 为 了 
要 保护 极 化 多 电器 ”% 的 俘 点 ,在 电 秒 表 卫 的 供电 方面 采用 了 消 扳 装置 (未 划 入 图 7)。 生 
电器 ”ys ys 的 各 个 重点 间 的 加 缘 电阻 应 不 小 于 410? 殉 。 由 于 我 们 在 试制 时 找 不 到 较 好 
的 粕 电器 ,只 得 采用 PIIH 型 电话 煌 电器 ,将 优点 组 ( 连 黎 片 带 艳 称 床 ) 拆 下 , 用 乙醚 洗 净 其 
存 缘 部 分 , 烤 干 后 在 表面 涂 上 聚 葵 乙 烯 , 然后 使 用 。 各 稚 电 器 的 触 点 接 通 ， 断路 的 先后 一 
般 要 进行 个 别 调整 ,例如 , 在 我 们 的 情况 下 , 触 点 Toe (图 7) 的 断路 要 在 tue 动作 之 后 等 
等 


四 | WES Hy, ae 


我 们 从 下 列 三 万 面 去 检查 
ERE LE RA LAE 
Ay Ly BYE S| BEAD Se 

1) 用 测量 系统 测量 电压 
比 时 , 放电 时 间 与 电压 比 的 对 
数 之 问 的 线性 关 柔 一 一 用 于 电 
池 及 和 标准 电阻 箱 〈 和 作为 分 压 器 
用 ) 积 分 电容 CO 及 充电 ,Ci 
Ay Hey FEV, DE, WeSC, 的 电压 
Via, 以 获得 不 同 的 FF fk, 
然后 用 测量 系 航 测量 2 通过 


和 PLM R 放 叫 至 区 = 时 
| s Drea E A € Cola a Bb ae Te 
| ~ tee 出 ), 以 观察 所 得 结果 是 否 与 理 
Ae oA ae ese 4 论 式 co 

| 人 i | & $=2,3R0;,\g(V,/Va) C1)” 
oad HOLS Ee RE 8. 由 图 
bps eas | 中 可 以 看 到 ， 在 尺 =5M 及 
a OE ei 10M (45%) URC, = Co = 


=IuF (41%) iM, PAO 
都 能 很 好 地 与 1) 式 相合 ,即使 
在 二 长 至 30 秒 时 也 是 放样; 可 
SL BCK CSA PAE BAG SREB PAT 
漏电 程度 都 很 小 。 

2) 电压 测量 误差 一 一 用 
PHL HEC, RC, 充电 ,再 用 
Dale FA OE WEE V/V. BE 
在 5 小 时 内 作出 的 120 Je Bk 
结果 所 得 的 相对 均 方 偏 盖 为 
O.LOE Zo ; 根据 我 们 用 交流 电 纸 作 光源 作出 的 黄 铜 中 定 微量 铁 的 初步 工作 曲 熏 的 妊 这 , 算 
出 这 个 均 方 偏差 相当 于 0.143% 的 以 含量 表示 的 相对 均 方 偏差 。 


输入 人 4 一 分 析 弘 光电 流 竹 入， 输入 BARBERA, Co 一 分 析 约 积 从 电容; ChE; Cou 及 Cy 都 是 


DAECIMED WR, RA 0.1u 有 及 1.04 刺 两 种 可 训 换 的 电容 晤 , R 及 责 一 放电 电阻, 工作 时 可 单独 用 玉 或 用 轴 十 及 ， 
V,—6K 1H, V.—637, 7s 一 6HITI, UL4 一 一 500~0~ 十 50004 , yo 一 极 化 多 电 器 ,了 一 电 秒 装 ， 


3) 用 稳定 光源 时 的 测 光 误差 一 一 以 一 个 用 稳定 交流 电压 供电 的 、 位 置 固 定 的 12V 


SRT aE ICU, Ree 为 型 05 Je 4383 A (iy PIR ICMR He. 根据 在 7 
ig BAA 下 出 的 252 Z 出 量 ep Bees HU} PENA 4B} WI AAS, SED AG Ee Ze aR 


1) [3] 4: (1)sRERH t= RC IeV,/V. 


6) A. Ts 克 列 斯 基 扬 计 赤 等 ， 用 OIL SI 型 播 诬 仅 改 装 的 光 医 分 析 光 电压 芝 的 喜 着 308 
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图 8. WHT PATS Ha Re SE AS 

R—$=2.3RC 1 g(Vp/Va) HH 
(a)R=10M; (b)R=5M 


Fei 测定 黄岗 中 Zn/Cu 线 的 主要 实 台 条 件 


光 源 :&EE-20 舍 乓 电 花 发 生 器 交流 稳 压 器 供电 ， 

‘ C=9000pF; L=0.08mH; V=10600V. 
fH: LF PRE MA. Simm; 项 端 磨 成 90"” 磊 
极 距 2mm. 


Ari ALBERS, SesimAR BERL. 
ARTE: 10u. 


PHB: Cu I 5218.202(6.19eV) (Ate); 


Za I 4810.534(6.682V ). 
出 射 狂 移 : 0. 15rhm. 


党 barat sane FAIS 2 分 ,阳光 LO 
Dy, WGA PES EB MVS RIB TA 
i 30 fb, WES 10 Hb, 75 SAMY LAME . 


Cg=C,=1eF, R=5M. 


均 方 偏差 狗 为 40.47%, SESS HAZE EI EE 
FE Vs Bees AS TE TEI PY FB BME BR AE. te ae 
GEA AIG AR BIE ERE OA HG, PRP a EE BE 
ia Wye A RIAA AE KY). 


五 . Hen Or Kp 


Pa) FP FASE Be VET oh ae Hd PFE Za / Caste 
值 的 初步 试验 ,主要 是 为 了 检查 一 下 工作 曲线 的 
线性 。 


用 一 套 有 分 析 数 据 的 生产 试 样 作为 “ 祭 淮 ” 
试 样 (Zn 含量 为 10 一 40%)。 用 聚 光 镜 IC-192 
《其 光 关 开 至 最 大 ) 将 光源 成 象 于 入 射 狂笑 ， 再 用 
WA SLA SBR RI HG AY FR HE BEY D-157 将 IIC-192 
Wee F VCTI-51 AQMESE BE EM. =E READ SER HE 
We1, 所 得 的 初步 工作 曲线 见 图 9 . 

由 图 9 可 以 看 到 ,工作 曲线 的 线性 还 是 很 好 
的 .根据 这 条 曲线 ,我 们 又 算出 了 383 个 测定 结果 
对 曲线 的 相对 平均 偏差 是 土 3.0% 。 自 于 时 天 关 
有 么 ,测定 次 数 不 多 ,并且 也 没有 上 经过 系 散 地 选择 工 
作 和 条件, 这 个 偏差 值 只 能 作为 一 个 粗略 的 概念 提 
供给 我 们 参考 。 


过 FE pes oes te = 

eb | ph 
i ‘ Cu 15218.2 = 
i u 1 5213.2 
- 2 Zn [4810.5 -| 
8 f 
SN ] 


一 一 
a 
A 


Ube RS. 5 Be Stel ie 


机 
| SS 
- 5.6 
5 me Ng 
' 7 
1.9 AS _ 2n 


2 
ol 
局 | 


图 9. 测定 黄 钢 中 Zn/Cu 比 的 和 步 实验 中 所 
$505 TF YS 
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， 现 存 的 缺点 


初步 发 现 这 套装 秆 下 有 一些 缺点 : 刀 出 射 犹 颖 没有 按 攻 线 曲率 制 成 弯 的 , 而 是 直 的 ; 
2) 击 个 光电 倍增 管 的 高 压 电 源 不 能 分 开 各 别 调 整 ; 3) 直 流放 大 器 在 每 实测 量 后 雳 点 有 所 
改变 ,在 几 分 猎 后 才能 还 原 。 现 正 设 法 消除 这 些 缺 点 。 

Bey ”本 工作 中 的 电子 学 部 分 在 全 自动 化 所 安装 ;机 械 部 分 由 光 机 所 制造 ; 光 弯 实验 划 
在 治 金 部 地 里 矿物 研究 所 进行 ,并 得 访 所 张 士 通 同志 大 力 协 助 ;在 整个 工作 过 程 中 冶金 部 
翻 弹 王 金 武 同 志 辛 勤 地 在 中 苏 工作 者 之 问 起 了 语言 上 的 桥梁 作用 。 作 者 对 上 述 单 位 及 同 
i dears th EAS | 
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PASPABOTKA @OTOIJEKTPHYECKOM YCTAHOBKM Ji 
SMACCHOBHOTO CHEKTPAIDHOTO AHEAJI3A C 
MCIOJb3OBAHHEM CHEKTPOTPA@A HCi-51 


A. 工 _ KRPECTPAHIHHOB An Jsa-d 
(Coeemcexun C726UWUOQLWUCN2 Munucmepemou (lincmumym Aemonamuxu AH KHP) 
Memanypuu KHP) 

Xyan BoH-TI Unou lOt-uwxn 
(Iinemumym Tpuxaaduot Xumuu AH KHP) (HInemumym Onmuueckua u Touno- 
Mexanuyueckua Ipubopoe AH KHP) 

Yau Kyat Yau Usor-IHII 

(nemumym Cmaset Mun. Memamypiuu KHP) (Huemumym Amounot Inepuu AH KP) 


Jiu Bons-ayn 
(Hnemumym Memasioe AH KHP) 


PE3IoME 
OHCaH BKCHepHMeHTasbUblit MOKeI ABYXKAHATOBOH PoOTCATeRTpUIeCKOL MpUucTaBKH kK 
COBCTCROMY CTCKIAHHOMY TpeX IPH3MeHHOMY CIIeKRTDOTpagy MCII-51i qaa crexntpo—xumnyecKoro 
HaJH33 H CTO aCCOMMPOBAHHO oT2KTpOHHOH ycranoBEH. HaGsogarach TOdUHOCTD5 ITpH6opa a 


TaRRE3 IIDHBeKeHEI WeKOTOpaA IIepBHIHaf pabora ompe_erenua OHOTIOHHS Zn/Cu 项 有 
JaQTVYHH， 
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FAS Rea Ec RTE A She 
逐 层 分 析 试验 报告 
第 一 机 过 工 业 部 机 械 制 造 与 工艺 科学 研究 院 热处理 研究 所 


提 要 
ABR AE), SSP She OEY, RSE INNES MAS. DAUR TH yy PER Ey eS BE EASE 
系 进 行 定量 研究 ,根据 同一 样品 84 KATH, HOPE 2.426, 
用 和 逐 层 分 析 的 结果 与 金 相 观 察 的 糊 果 大 致 相 吻 合 . 


一 。 理论 根据 


定量 光 计 分 析 的 近代 方法 是 己 试 样 内 各 种 杂质 的 度 与 在 光源 气 云 中 讲 线 的 强度 的 

经 验 关 系 式 为 基础 的 ,这 个 关系 用 罗马 金 公 式 表示 如 下 : 
I=ae’, (1) 

MAE AM ABB RA, AAS Oh (A AAS ARS a1) 
1 HERS FR BS BS = 70 He MN TE BY 5 (2) SPAT Te EL Sa A BE ER PE eS ORE 
iS ee 7 DBA SS ab TH EP A SE HY, J EE ET I HE BE 

3 EE PR HEAR AB FA ee a: CL) Fa BH RG AE a TC, TS 
"AE BRIS SFC BB Ty ; (2) GFE ae fe Ee RE. UES AER MER ES. do PUP 
欲 完 成 的 滩 Al 层 中 Al 的 定量 分 析 工 作 , Al BBs 10—50% , 在 试验 中 可 以 看 到 ,在 
PAC Ee ERE Al 3082 所 有 黑 度 大 和 致 都 达到 特性 曲线 的 过 曝 部 分 , 而 且 当 含量 改变 很 
大 时 , 黑 度 改变 很 小 ,有 些 甚 垩 不 符合 (1) 式 规律 (详细 情 况 见 附 表 蕊 。 故 决定 根据 交 料 
Ue FA We Sie EE Re 


eE A A 10# cH gt Lit Ea St 
Al% 52.58% 48.909 39.74% 23.77% 18.98% 18.00% 
S(Al 3092) 2.14 2.08 2.09 1.98 1.83 1.72 


根据 文献 L[3] 可 知 , 4 FAYE RE REET VE a EE aS I, SAS DR i BEE 
量 。 也 就 是 从 此 时 开始 , SUSE ES ECS) Fae IE 5g te 
应 作出 曲线 进行 定量 。 其 测定 范 园 有 时 可 扩大 至 1000 75, 

针线 宽度 决定 于 针线 的 形状 ， 从 文献 [ 可 知 : 在 分 析 用 的 电 缴 中 , 讲 绪 固定 的 形状 
由 多 勤 变 寅 与 蔽 播 变 宝来 控制 。 在 大 气压 力 下 , 电弧 中 所 呈现 的 共振 变 寅 与 磅 播 变 宽 比 
通常 所 观察 到 的 为 大 。 而 在 高 含量 时 , 其 宽度 将 决定 于 共振 变 寅 。 被 僵 揪 引 起 的 谢 线 境 


* 1959 年 工 月 29 日 收 到 . 
十 ARSCRP T= 1958 年 11 JIA ORTH ICMR Sa RR 
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PANY EAR TT FLT 应 当 和 光源 蒸汽 云 中 的 原 
子 省 度 成 正比 例 ; 这 在 [3] 中 已 有 试 输 证 明 ， 

根据 光 计 线 二 寅 的 经 由 理论 和 量子 力学 理论 , DEMME LAR AOAC HE Waa Q 
的 关系 是 : ~ 


W_o 
e=ON, (2) 


这 里 V FL PBC A IE 5 OS By a FSB ML eB J BAB 
均 速 度 ; Q' Peas tiie BRAS. ORE, 
W=AN, A=3Q', (3) 

AR CE ve AAR pl Pe 0 JB ES A AE AES PERE PR A al 5 | 
起 的 es Al NV RAS RE a 

AACA) aD) , SANE TE BE OR SCTE iby FES 5g Be AH QP BE Fe EE 5 EA Blt Re 
nes ore TEE FE A LES. EE BS, EB a APES FLA Ti ON ES 

BAS bets Lae AUB ER ,然后 根据 含量 与 裤 度 关系 进行 定量 。 

"ASIF Vy REE EI 法 有 下 列 两 和 : 

一 为 测量 标 样 分 析 厂 能 线 的 
FLAK PRE, 然后 量 取 上 比较 和 线 在 该 
FE BE bs FA) SSE Sy Hg PB EN TD : 
HRY W +5 log % VERN REHEAT 


i wr 1). 
— Dy Wi FE He eH Ge eS 
图 1 Nee M ES AER, BARR W 与 
log’ % 作曲 线 进 行 分 析 。 
1. 4: JERR RE BRET ; 


2. b: b,, ba, bg ABTA FLAP AT I 
3. Wy, Wa, Ws 为 分 析 51, do, bg Boe BE PS bee He ae es ty PE J 
Pee AS) EG Eee Bo RSCG 

度 计 最 为 适用 , 但 亦 可 用 非 刀 录 式 测 微 


光度 计 进 行 测 量 。 其 天 法 为 用 小 狂 终 在 
ACE BRE Es HE Be PEE. TM OL Wes aS codes rede Ws 0.59 &) 
横 癌 位 置 的 情况 下 , 测量 各 点 的 纸 对 黑 


Al (10%) (15%) (17%) (19%) 
度 . 〈 我 们 现在 所 条 用 的 方法 是 当 仪 器 

右边 精密 测量 螺栓 移动 和 件 小 格 时 读数 一 a 为 比较 约 轮 请; D1 be 泛 i AWS RMR 
HK.) PEG AHR TEE BB BED Tee 0 HA MBE 


FRETS | BRT AS DT a a BS EW ORE, SE (Ay a 
BEI —2F) heb Fe a» A A a a, 至 性 线 另 一 边 同一 黑 度 处 正 ， nt 
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PES) PA BBS, fe rH BIR FY: Ne eb ACE 
HUSSEY BINT, TT FER ARE SP AR YL BE ty Ae SUCRE WEE ONG BEE 
该 水 度 处 的 宽度 5。 


你 


因为 我 所 活 铝 专题 要 了 解 钢 的 活 铝 层 中 舍 铝 量 的 改变 情况 ， 因此 提出 汲 层 分 析 的 要 
求 。 但 因 样 品 小 ,加 工 困难 ， 用 化 学 分 析 方 法 进行 人 析 困 难 很 多 ， 故 决 定 用 讲 线 寅 度 定量 
方法 ,大 进行 了 下 烈 一 系列 的 试验 

(一 ) 斑点 深度 试验 

从 秦 料 上 的 数据 知道 , 利 用 火花 光源 激发 的 斑点 大 都 比 A) FF NG BAe TT AE ABE oh 
ABS MM CEC ESE DR AP bi AST AE BER ALEK HARE. 我 们 所 条 用 的 光源 为 了 FE- 
20 型 火花 发 生 器 ,利用 1500 PE 电 肉 进行 激发 。 当 上 极为 电解 〇 时 ,往往 在 激发 数秒 匀 
后 , 因 Cu 表面 氧化 而 至 激发 困难 ， 虽 加 引发 圣 亦 不 解决 问题 . 咏 后 改 用 碳 航 , RAE ae 
和 好, 但 在 10 一 20' 后 , 亦 产 生 不 稳定 情况 。 后 把 电容 二 大 至 2000 PE ALE, BORGER 
用 2000 PF ra, ABE AT P—2E BRE 因 电 容 改变 , 斑点 深度 由 27 w 变 为 狗 54 we ( 必要 时 可 
以 减少 曝光 时 间 , 使 深度 减少 到 Fe). 

(=) SERS 

eG E— TD, BUA TD ls iat, FATE AR CE ER A I Al ee 结果 
大 都 在 40" We, 而 且 当 层 数 改变 时 ，Al 线 寅 度 起 了 变化 。 尤其 在 Al 层 将 结束 时 ， 
改变 最 快 。 同时 活 Al 层 中 Al 含量 的 变化 情况 , 与 金 相 显微镜 观察 结果 相 吻 合 。 因此 训 
为 可 以 试行 采用 宽度 定量 方法 。 


ee ie Ap ae te 


C1) faze te 

FE-20 型 火花 发 生 器 的 复杂 线路 。Q-24 WY Ok Hh ae aM OL, 开 型 测 微 光度 计 ， 
4 = 2000 PE, 电感 =0.012 M 百 , 相位 = 0", PERE 20u, 变压器 次 般 电 压 12000V, ARE 
2.8mm, PARRA, 距离 按 才 明 书 在 8000 A 所 规定 。 PEE 1 mm, 相对 
FLAK 1211, 底片 HHRGH-T。 分 析 线 Al 3092 A 基体 线 Fe 2673 A, EHR AIL, 曝光 时 
闻 40 。 不 预 烧 。 

(2) Hep Se be 

ie URC , FANS TIE. 定 影 波 配 方 参考 “金属 与 合金 的 光 放 定量 分 析 ”( 第 20 
A) ,快速 定 影 液 配 万 。 显 影 温 度 18 一 20"4, 时间 4 ope, 

(3) .测量 条 件 

狂笑 高 度 16mm , PERE SE HE 2004, 放 大 倍数 30 倍 .“ 


四 . 工 作曲 线 
An gE DH) 
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十 2 了 
| Ay BEIT + Al 3092/Fe 2673 4 
ar 7 
10% 52.58 1.7 0.1724 
x | 大 
i 
38 39.74 1.6 0.0139 / 
B= = ee - 3 7 vA e 
| oe 一 .1 
4 和 | 23.77 1.39 —0.1238 
= 一 .2 ] 
ba 18.93 1.27 — 0.226 
= ares Aa: 一 .3 
Ss 13.01 1.15 —0.399 
nal e 
曲线 : 人 eee is Pia 1 4 zu eee Oa eee ee Re 
根据 log 与 logW 作出 工 Ved 1.0 i 12 ig 1.4 15 1.6 17 
线 如 图 3 (27# Fr). leg 
3 
=n 上 = 
Tt ee Ree, 
我 们 分 析 10# 样品 34 次 的 结果 如 下 。 
321 
VW xX H,;=C-X; Ej W Xs H,=C—-X; EF 
2264 | 51.03 —1.55 2.40 2,390 53:87 | — 41.20 1.66 
2.250 | 50.72 —1.86 3.45 2.353 53.04 0.46 0.21 
2.457 | 55.38 | +2.80 7.84 2.324 51.39 melee 1.42 
2.353 | 583.04 | -+0.46 0.22 2.383 53.71 41.13 1.27 
2.250° =} 80.72 ~} ~ 1.86 3.47 | ~ B1908 54.05 | -+1.47 2.16 
2.324 | 52.38 —0.20 0.43 2.412 54.37 as ee 1.92 
2.412 54.37 41.39 1.92 2.338 Ba | wae Oude 0.14 
2.442 | 55.04 十 2.46 6.00 2.294 51.70 —0.88 0.77 
2.3538 | 53.04 0.46 0.29 9503 | B80 二 0.46 0.21 
2.220 49.81 7 7.67 2.294 51,70.. + ores Osis 
2.280 Bio. i tS 1.42 2,294 | 51.70 —0,88 0.77 
2.272 51.21 ~1.37 1.89 2.353 | 53.04 40.46 0.21 
2,294 51.70 一 0.88 0.77 2.338 52.70 十 0.12 0.14 
2.280 | 51.39 -1.19 _ 1.42 2.368 53.37 +0.79 0.62 
2-368 | 953.87 +0.79 0.62 2.353 53.03 十 0.45 0.20 
2.220 49.81 Som 7.67 2.368 53.37 十 0.79 0.62 
2 
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根据 34 KAT REN Al 含量 平均 值 : 


由 此 可 算出 s, Fee ph s2 之 和 ,得 
De? = 65.50, 
BTS BRE 


m=4/—2° a3 a 区 网 二 


因此 Al1 谈 差 率 为 
1.44 
52.58 


7X. 逐 层 分 析 示 例 


根据 上 段 曲 缆 作 涤 ALES Al 含量 的 分 析 如 下 ， 

1. PARED HR 

KAGE AL 层 厚度 , 然后 决定 分 若干 层 及 每 层 厚 度 等 。 在 进行 分 析 
前 , 先 把 滩 AT RE ET PAINT AS SA Be EDs , 浏 量 坛 样 厚 度 , 然 后 进行 激发 激发 后 用 
AS AGUA PE ESAT 30 一 50w 后 ,再 重复 测量 ` 激 发 。 如 此 反复 操作 焉 整个 涤 AL 层 儿 笠 全 
部 磨 完 为 止 


eS 100 2.4993 


2. 分 析 和 结果 
422 3. (BALA Al 含量 变化 曲线 
WT SMe Al 层 中 Al 含量 的 变化 情况 , 根 
上 一 次 激发 后 a -于 、 
fm ga eB Al | aire A ALS Mpegs 2 以 ALN % A HOOME AR DR, WL Me ih BESS 
ene ES | Al 层 第 一 层 的 深度 为 横 坐标 , LUNES Al 层 中 Al 
1 1.064 37.58. 含量 的 变化 曲线 如 图 4. 
2 35.5 0.680 23.44 
3 30.0 0.629 20.90 40 
4 51.0 0.596 19.72 xe 30 << 
5 48.0 0.563 18.62 < ms ES 
6 59.0 0.504 16.60 
10 =e eel Keer ee eee er St qr Pee os [eee el ee ee 
ds 50.0 0.458 14.95 0 25 50 75 100 125 150 175 200 Ds 250 275 300 
8 34.5 0.346 10.84 激发 点 与 渗 Al 层 第 一 层 距离 〈/) 
图 4 
有 引号 结 
根据 上 述 和 结果 ,我们 训 为 : 


1. 沙锅 层 中 铝 合 量 的 变化 是 可 以 用 改线 宽度 法 测定 的 ， 
2. 合 量 较 低 时 ,可 用 上 述 寅 度 定量 方法 中 第 一 种 方法 ; 含量 再 高 时 ,， 分析 线 黑 度 《〈 因 
自 吸 或 其 他 种 种 原因 ) 不 随 含量 变化 或 变化 不 大 , 即 应 采取 第 二 种 万 法 ， 
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3. 本 伴 品 在 麻 去 凹凸 不 平 的 表层 后 ,其 金 相 组 丢 狗 分 三 层 : 第 一 层 iat 
£) 36w, 光 放 分 析 结 果 为 AL 87.85 % 5 HIB LP DI SEP) 280, FOOT PEAKE 
分 层 分 析 和 结果 如 表 2 中 2 一 8 层 ; 第 三 层 为 未 渗 甸 的 金属 层 。 此 层 cea care 
未 能 分 析 其 中 的 AL 含量， 

总 而 言 之 ,用 逐 层 分 析 千 果 ， 与 全 相 险 理 精 果 大 臻 人 。 街 威 不 足 者 为 光 讲 逐 层 分 析 
结果 到 目前 为 止 无 法 用 其 他 方法 比较 .只 能 在 Al-Fe 合金 中 进行 多 坎 分 析 ， PRICE BI 
SEILER AP AT Mi 2S « 

此 方法 因 所 根据 将 料 不 够 多 , 旦 属 第 一 次 应 用 ,因此 希望 多 提 意 见 , 以 便 改 进 工 作 。 
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BY THE SPECTRUM LINE WIDTH METHODS TO ANALYZE 
LAYER AFTER LAYER THE ALUMINIZED STEEL 


Heat TREATMENT Researon Institute, Hanxow 


ABSTRACT 


It has been verifiel by experiments that when the aluminium contents in steel 
are changed, the spectroscopic line width changes likewise; therefore the relation 
between the element concentration of the specimen and the line width of spectrum 
is used to undertake quantitative analysis. Based on the results of 34 times expe- 
riments on the same specimen, the average error is 2.4%. 

The results obtained by this method agree with these obtained with metallo- 


graphic method. 
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1959 年 6 A ACTA PHYSICA SINICA June 1959 


4m FS SG FA Se BY 56 aa a 


BRE Was 


《中 国 科 学 院 治 金 陶 次 研究 所 ) 


提 :- -要 
在 实验 中 对 辅助 物质 进行 了 比较 与 选择 ,用 氧化 物 及 毛 化 物 作为 辅助 物 览 ,以 研究 两 者 对 钳 
中 到 质 元 素 庶 线 强 度 的 影响 ,及 其 蒸发 速度 的 影响 ; ZEEE AGEL SN DORIA, JEG) 
析 基 中 的 十 一 个 杂质 元 者, 含量 的 测定 范围 , 除 给 外 ,为 0.3 一 0.001255。 


ey = 
HA — PBMC (1900°C) 的 金属 , 它 常 用 作为 高 温 材料 及 原子 能 材料 。 它 是 一 个 难 
FRAC VS, TETRA IC Fe TH Ze MA PE PE A Min. ERB RW, 与 碳 成 为 难 挥发 的 碳化 任 5c， 
因而 阻 搁 了 鲁 在 电弧 中 的 控 发 ; 链 的 这 种 难 挥发 特性 的 一 部 分 原因 ,也 是 由 于 鱼 在 电弧 中 
形成 氧化 销 (ZrOs Ee ain BE Sy 2700"C) 所 和 致 ”5 
对 于 难 燃 融 的 氧化 物 定 杂质 的 测定 加 入 适当 的 辅助 物 览 是 必要 的 。 OW. . 3axapHg， 
H. A. ®yra, If. A. Ji-upepman 和 卫 . J. Spitzer, D. D. Smith Segre hy ABIL, 
PEAS ETE SAAC iy, AAD EE TS AS PL OD FE AG SAE PAE SE RR EO BS FR BE, A 
ADR C1550°C) , PATE HE BE ATH A A) 8 TD TB 1 FZ CE TE Ze SA I Jie 
DSA, PACTUAL APH 22 FS SA SR ETE HE IAS BE SE cS Cs I PE Ho 
Dippy ARES. WT. Npwrop, P. P. Musanrmpadss 和 T. A. Mosropas 等 旭 建 议 用 焦 性 
DE NEIATE ih yy A 


二 。 辅助 物质 的 选择 


根据 A. R. Pyconos 的 原理 : 元 素 的 蒸发 顺序 和 速度 与 它们 的 化 合 物 的 化 学 式 有 关 ， 
拭 与 燕 发 时 所 产生 的 化 学 反应 有 关 5" 。 我 们 为 了 研究 不 同 的 化 学 试剂 对 金属 铣 中 杂质 的 
蒸发 速度 和 分 析 线 的 强度 的 影 砚 , 所 加 和 从 的 辅助 物质 货 忆 不 同 试剂 的 氧化 物 和 氧化 物 分 
别 加 入 ;同时 也 选择 了 数 秆 同一 元 素 的 氧化 物 和 氯 化 物 , 饼 研 究 它 个 对 秆 分 析 的 素 览 的 燕 
发 情况 和 分 析 线 强度 的 不 同 影 员 ， 

我 们 加 入 的 辅助 物质 有 人 氟 化 银 (AgCD, 氧 化 银 (Ags0)， 氧化 钠 (NaCD, 氧 化 钢 
(NasO) A410 Hi (Cu,Cl,) ;氧化 饥 (CusO)， BL GR (Ga,Og), FE PE TgE SH (NaH,PO,) Au ft 
$i} (PbO) 28, EPG RPE RT OE Big 151029; 另外 又 准备 了 不 加 化 学 试剂 仅 加 矶 粉 
的 试 样 , 它 与 试 样 的 比例 为 :1 以 作为 和 加 入 其 他 辅助 物质 的 比较 ， 


* 1959 421 ff 31 Ae. 
二 此 攻 划 在 1958 42 11 AP AG AS TT ei Se 
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Se 


据 工 . H. Ahrens 说 : 在 样品 中 加 入 碳 粉 后 ,一般 可 以 缓和 大 多 数 元 素 之 并 的 选择 
Sik Ae ER, 因而 也 使 元 素 的 蒸发 高 党 变 为 平坦 ,然而 加 入 碳 粉 的 方法 对 伴 来 计 则 作用 不 
大 2。 不 过 从 我 们 以 上 十 个 合成 试 样 的 蒸发 情况 看 来 , 只 加 入 碳 粉 的 独 及 其 中 杂 时 的 蒸 
发 曲线 要 比 加 入 其 他 辅助 物 览 的 蒸发 曲 礁 要 平坦 得 多 , 宅 只 在 燃 引 25 秒 后 有 一 曲线 谷 ， 
白 40 秒 后 划 曲 缕 十 分 平坦 ; 而 加 入 其 他 辅助 物质 的 燕 发 曲线 则 不 如 其 平坦 而 有 较 多 的 曲 
线 举 谷 。 当 观察 在 辅助 物质 为 同一 元 素 的 所 化 物 及 氧化 物 的 错 及 其 杂 览 的 燕 发 情况 时 ， 
我 们 可 以 看 到 用 氧化 物 作为 辅助 物质 时 , 亦 线 总 的 强度 有 所 增加 ,这 应 该 认为 主要 是 依靠 
电 误 温度 的 稳定 和 元 素 激发 最 有 利 的 条 件 相 适 应 程度 的 关系 ,从 而 提高 了 分 析 的 灵 合 度 。 
然而 , 当 畏 助 物质 是 氧化 物 状 态 时 , 旭 一 般 改 线 的 强度 有 所 减弱 (图 了 图 2) 以 氧化 钢 作 为 
辅助 物质 的 改线 强度 则 减弱 更 甚 , 除 因 其 为 氧化 物 的 原因 外 ,人 告 由 于 钢 之 存在 而 使 电 张 温 
度 降 低 更 其 .在 以 氯 化 物 作为 辅助 物质 的 另 一 现象 , 是 由 于 氧化 物 的 击 化 反应 而 加 速 了 
杂质 的 燕 发 速度 , 从 我 们 的 实验 中 看 来 ,在 夯 化 反应 的 情况 下 , 某 一 些 元 素 ( 如 铝 、 锰 等 ) 甚 
至 在 燃 纸 十 秒 后 , 不 再 有 玫 线 出 现 ; 而 以 氧化 物 作 为 辅助 物质 时 , SPEARS J Se eG 
仍 有 玫 线 出 现 ; 不 过 , 如 以 氧化 银 为 辅助 物 质 时 , 则 绥 大 多 数 元 素 的 导线 强度 并 无 显著 的 


Co (Na) 


Zr (CuO) 
es +10 


aww eee ey 


Pe « Mo (CuO) 


(CuO) 
一 05 
NA UG an \ 25 (NaCl) 
yey ; 
、 \ 
ares 一 1.0 / \ 
Si (CuCly) NAOT mes 
ee . u aCl) 
Mo (CucD) 是 / 
Zz bof 
r (Cul) Na 
V 
一 1.5 
30 的 7) 120 150 180 了 30 60 90 120° ~~ (150 180 T (eb 


图 1 Si SH RUBE PE DAA 1h Bid A te Sih oH SY By ty, 图 2 Sar y Si A AE A AA Ay DR A 1 2 a BE 
POSE STR IE ESHA Fee TREE WE BHP 
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Wh (图 3 )。 其 某 些 元 素 (如 铬 、 鳅 ) 的 讲 线 在 燃 绝 后 的 出 现 情况 ,也 不 同 于 其 他 的 氛 化 
物 , 而 在 风 弧 很 久 后 仍然 出 现 ,这 是 由 于 氧化 银 具 有 高 离 解压 的 特征 而 形成 大 部 分 杂质 元 
素 同 时 氧化 最 适 宣 的 条 件 的 乡 改 . 

(ROE, 我 们 也 便 观察 了 电 
SLAVE. VLDB IE OI SIN 
辅助 物质 中 , UIA RDA RBSN SEH 
Wy LM, HII Uke, HIRATA 
bes SW LIS ACRE, TAB 
流 强 度 的 起 伏 变 化 较 大 。 在 以 氧化 
银 为 精 助 物质 的 实验 中 , 我 们 全 加 
入 不 同 含量 的 氧化 银 , 以 观察 电 就 
稳定 情况 。 实 验 的 千 果 ; 电弧 的 稳 sey : 
定 度 是 依 氧化 银 含量 之 增加 而 增长 “5 NA 


其 稳定 的 时 间 。 加 入 10 和 的 氧化 NS fae 
SOL) mwa = | ee 

WSJ 30 秒 内 十 分 稳定 ;如 加 入 50 狗 Na 
的 氧化 银 时 ,稳定 时 间 可 以 增长 至 | Mee 
30 秒 , SBE. ETM | 

的 背景 ,如 预 燃 10 RR BE, Be meme ie pee Oe SL ee ee Ee 
Brae) BET ae NG (Ae AT 图 3 Gt SH Ait Bah Ac ALO RAL Sy a BBE I 
WR, SUUFE OBER, dou JAG HR are te 


bp, SBCA. [ei WAS A RAR BOR TINS , 也 较 用 氧化 银 时 提高 不 
少 . Fie, FM ERB oe P AS AIS , PAPER AGERE RR EATE oil Why 
=. BUREN ES Fa EEE tll 44 

Ais JS SBE ME EP OP PRE 4 ol RP Be el Se , BY 
FRR. OM RAR IR Sill, SCE RT RENT, BAS HG FRR Bh SEA AF MM, TY KI 
SH i MB ASE OL, Aas ML. 《可 毋 唐 加 热 , 或 在 温水 中 加 热 .) 

我 们 是 在 向 蒸发 加 中 溶解 试 举 , 先 加 入 氟 化 锅 的 溶液 ,然后 加 入 稀 硝 酸 , RAPE SEAS 
游 解 后 ,车 干 《可 在 红外 线 灯 下 烘 干 )。 烤 烧 Gay 700" 5 左右 ) 虹 除 剩余 的 氧化 所 ,而 成 为 
氧化 错 的 试 样 ， 然 后 用 括 刀 括 下 , 加 大 等 量 的 含有 20 % 焦 性 磷酸 钠 的 碳 粉 , WHYS) Ja 
Jil. 

Pas AE ARE AD tll ar J ASR I RS» BEI SA A (Ai 5 ald BEATE 
SUNT AAS FSC) © RIERA AIT BD TC 5 I Bas HVA AK PT ADO eS ta RT DN A 
FESR FEATSMBEIT PEP GRE, Fe 131 Le BA A 20% TE PEE RRSA NY WOR), 研 


ol4 


pu. 


MgII 2795 .5—Zrl11 2814.9 
Meg Il 2795 .5—ZrII 2844.6 
Mn 2891 .06—ZrII 2752.98 
All 3082.2—Zr I 2875.98 
Fel 2973.2—Zr I 2875.98 
Till 3349.4—ZrIT 2844.6 
Si I 2881.6—Zr I 2875.98 


Wp 理 


SPAREN SIE ee HEE 


0.1—0.001% 
0.1—0.001% 
0.1—0.001% 
0.1—0.003% 
0.3—0.003% 
0.1—0.03 % 
0.3—0.003% 


Si I 2516.1 —ZrI 2875.98 
Mo I 3170.4 —Zr I 2875.98 
Mo I 3193.97—Zr I 2875.98 
Cu 1324725, —Aral. 2875-88 
Cr I 3017.6 —ZrI 2875.98 
Co I 3443.6 —ZrI 2875.98 
Hf 112641 .4 —Zr 112643.4 


15 4B 


0.3—0.003% 
0.1—0.001% 
0.1—0.001% 
0.1—0.001% 
0.1—0.003% 
0.1—0.001% 
0.8—0.03 % 


五 . 仪器 及 分 析 条 件 


i 在 一 些 文 献 中 测定 金属 独 中 的 杂质 ,有 用 大 型 摄 亦 仪 , 光 源 有 用 高 压 交 
流 绝 光 , 也 有 用 直流 张 光 , 电流 强度 有 高 16 FETE OA FBR SCR SE 

| -中 现 有 光源 的 届 备 进行 了 比较 ,对 为 在 此 一 项 工作 中 ,交流 底 光 的 稳定 性 是 
> 比较 好 ,为 此 ,我 们 条 用 了 交流 绝 光 光源 。 现 将 我 们 在 实验 中 的 工作 条 件 分 


a RP: 

CL) pea: TCTI-22 4 Ay Beak ML , =e BE HR WA Be 
(2) 光源 : IIC-89 型 交流 绝 光 改装 后 的 要 氏 线路 
(3) Pepe: 25 w 

(4) 电流 强度 : LO 安培 

(5) 各 光板 : 5 mm 

(6) 极 距 : 3 mm 

CT) 预 燃 时 间 : 无 

(8) 曝光 时 间 : 40 # 

(9) 电极 : 上 下 电极 均 为 碳 电极 ,其 形状 及 尺寸 (以 毫米 计 ) 如 图 4 
(10) 感 光板 : Hoxdu Tun I, Tocr 1.2. 


A. oti 
Ph PSE TH TCHS MEAD ES Ae HAT EA TEE. Slo TE SD RPS 
HA BM BE (IE PERLE SE, PRA OTR AB EAHA BRAT HE BR MERE PY 
A001 % 的 给 ,其 畏 果 给 的 分 析 线 对 的 黑 度 差 , 与 未 加 入 前 相 AOE, 及 至 加 入 
0.03 狗 的 给 后 , 黑 度 差 始 稍 有 更 变 。 故 在 上 述 舍 量 测定 范围 中 提 到 可 以 测定 至 0.03% , 然 
而 能 测定 的 最 低 范 围 究 为 若干 ,从 有 待 研究 。 至 于 其 他 元 素 的 合 量 测定 范围 ,我 们 从 实 三 
中 的 情况 看 来 ,似乎 还 可 以 测 得 更 低 的 含 景 . 


图 4 电极 的 形 
式 及 其 尺寸 
(Dee RE) 
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KOJMYECTBEHHOE CHEKTPAJIBHOE OUHPEREJUEHE 
MIPHMECEM B METAJIE JPKOHK8 


Uso Carat Yous 可 站-CIOAHE 
(Hucmumym mMemanaypiuu u kepanuxu AH Kumaa) 


PESIOME 


THpEKOHH 交 sABIAeTCA TDYIHO-DaCIIXTIaBIeHHEIM MeTAIIOM, OOJaaIOIIeM BHICOKOM TeMIIG-- 
parypol TIQBJIeHHH。 孔 970 站 CTaTPH IpOBOAMICs! HECKOIDKO ONEITOB IO BANAHMIO ROOaBKH 
GyWepa Ha cKOpocTE HCIaDeHII LpuMeceii B MAPKOHU 也 TeHOKBHOCTP CITeKTDauIDHEIX 
amunen. WapKonnit ABAAeTCA OUCH TpyTHO DacTBODIMPIN MeTaIIOM B RHCxIOTe，IIO-9TOMY 
B CTATbH MbL ITDeKCTMBIHeM Oouee IDHIOKHHE Mero faa ero pacrBopenud. C IIOMOIIBPIO 
cnekrporpay) cpequet Jucnepcun LICI1-22, pyra mepemennoro Towa 10 A GBPIIO anaaH3supoBaHO 
KecCHrD VACMEHTOB, Ipesed oupemercuna KROTODIIX 0.1—0.001%, 


MISE 第 6 期 ty 理学 FR Vol. 15, No, 6 
1959 42 6 月 ACTA PHYSICA SINICA June 1959 


ncr-22 Ha SEAL 5 ST 
ALS bee SEO 
Ne Del 


提 要 
CB ELINA AS BSC TH BS, DUES THT, HAIN TH OA 

离 , 从 而 简化 了 工作 的 步 县 , 猪 短 了 工作 的 时 间 和 提高 了 工作 的 效率 。 

VACTI-22 中 型 石英 播放 仪 由 于 设计 得 不 够 完善 , 故 在 播 计 时 ,工作 者 在 摄 讲 仪 的 一 方 
进行 摄 计 后 , 必须 走 到 所 贰 仪 的 另 一 方 移动 照相 板 盒 ， 虽 然 路 程 不 长 ,然而 当 摄 计 间 较 
入 时 ,工作 者 左右 奔走 也 甚 感 疫 劳 ,而 且 浪 费 了 不 少 宝 芮 的 时 间 ，, 使 工作 时 间 拖 长 了 。 为 
此 ,我 国 各 厂矿 ,各 研究 所 售 对 其 进行 改装 。 苏 联 最 近 生 产 的 蕊 CU-28 型 虽 已 痢 正 了 上 壕 
的 缺点 ,不 过 我 们 仍 感 有 不足 之 处 。 因 而 , 我 们 做 了 进一步 的 改装 , 使 QCII-22 型 报 谱 
row A ett. 

PUM OC A SCA eM 1, 


as won 4 ULES MR BEEZ Rie AE, 分析 


mae 


(amen ee 1, 2,8 A= ee BSC iy FAAS Hs BRP , BOR 
oe | m Ree 路 图 如 图 1; 4 4 AK 302 Mees. Aer 
人 器 工 系 控制 整个 燃 绝 时 间 .( 预 燃 时 间 加 曝光 
| ee 上 7 时间) , RG BES SS A BWR, AB BR 9 
| ita eek FAYE TI) HR AB AR ERAS 3) TB ES 
Bats ae eB Be Be FF Se eH AS A 
| | 


Pree 
ec a ie tee | 2 
Cree Pa 授 装 证 在 演 光 扳 专 的 电 矶 詹 ep 345 
Al 自动 化 线路 图 图 2 Ha SSC RE eA 


UBUD = AAS rs, , WISE AP ST TG BA EAL BAIMY TLS TS, MRL BE 9 开始 工作 , 电路 旭 与 装置 在 
SUIS ABS HR LE DOES 5 PS BTS WS J TB COG A DEBT HE IE, SEE GPT BR 


* 1959 年 工 月 31 日 收 到 . 


1) 电动 式 时 间 溜 电器 的 规格 : 型 式 202; 电压 严 流 220 伏 ; 搂 触 点 电流 工 安培 ; 周 秦 5O~ 5 延 时 间 间 120 24 
烙 5 秒 ;上 海中 美 朵 电器 厂 出 中 。 ti 


2) AK 302 URS LRH USAT s TLEE 220 伏 ; 电 流 25 安培 ; 周 率 50~ 5 LPI 
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HE NIG $e WY i SPREE SEE HA. AES tea uy, ee Ok EY 4 Ke. 
R, 此 时 Mat 3 开始 工作 。 接 通 了 移动 照相 板 盒 的 马达 电路 ,马达 开始 转动 ,而 后 带动 

了 减速 设备 及 照相 板 盒 , BB de Sei SUN GEE Ber IGS AT bea. 
RY ini, ee AA AS el RS FE UE Sea. SEAM, ee Se SIE SE BT HL, as 
TER FEE Pe LS , BE RTE ae TG 

每 个 电动 式 时 间 炎 电器 都 可 以 按 我 们 所 需要 的 时 间 所 至 一 定 的 时 间 。 

痉 过 这 样 改 时 后 ,不 但 工作 简便 了 ,只 需要 按 动 一 下 电 刍 就 可 以 完成 全 部 的 氢 计 及 板 
移 过 程 ,节省 劳动 力 , WHE FIVE TAL, 工 提 高 了 摄 计 时 的 预 燃 时 间 和 了 曝光 时 间 的 准确 
度 , 从 而 提高 分 析 的 准确 度 。 不 过 目前 国产 的 时 间 共 电器 的 览 量 称 有 待 提 高 。 

本 工作 在 进行 中 , 介 得 我 所 电器 组 大 力 协 助 ,特此 致谢 。 


AUTOMATIC DEVICE FOR TYPE 
KCiI-22 SPECTROGRAPH 


InstiTUTE oF METALLURGY and Ceramics, AcAprmia SINICA, 


Las, oF SPECTROGRAPHY 


ABSTRACT 


In this article, it briefly introduces that by means of the three electro time- 
relays to control the arc-burn period, the pre-burn period and the moving distance 
of the photographic box, it simplifies the procedure of the work, shortens the 


required time and greatly raises the efficiency of the work concerned. 
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PAB) 7a Se ian 0 ESC A a 
及 分 析 铝 合金 的 初步 工作 报告 
复 日 大 学 物理 条 光学 教研 组 光电 部 录 和 
提 要 


By ott cep HY ee DL LRH ace. FESPA ER Se BAe. TREATS 
i. 23 RUN pT Cu 2247 A 及 A12660 A 及 网 含量 范围 在 2.3 一 6.725 中 的 一 组 标准 试 样 。 


BF ASABE LAY ag EZ RE AAI LR. 光电 光 东 分 析 的 平均 相对 误差 为 
495。 光 错 分 析 与 化 学 分 析 智 果 之 问 和 的 差 器 为 195 。 
大 家 知道 ,照相 法 光 殖 分析 有 不 少 缺 点 ,例如 工作 时 间 较 长, 往往 不 能 应 随时 报告 生 
果 及 全 重 的 分 析 任务 的 需要 。 照相 板 的 特性 对 于 分 析 的 灵敏 度 和 准确 度 以 及 光 病 的 适用 


范围 均 有 若干 限制 。 如 果 换 用 近代 的 光电 倍增 管 等 高 度 灵 人 敏 的 接收 器 测量 改线 强 度 ,， Ff 
畏 以 自动 化 装置 ,这些 缺点 可 以 在 很 大 程度 上 减少 或 免除 。 这 是 近 十 年 来 光 计 工作 上 一 
个 新 的 发 展 方 向 , 已 经 有 不 少 报 导 王 汪 。 各 国都 有 几 种 型 号 的 光电 直 散 或 自动 记录 的 光 
ae, 它们 在 生产 上 和 科学 研究 上 的 效用 , 也 有 一 定时 期 的 实 路 证 明 , 比较 详 和 的 总 结 : 
告 , 最 近 也 时 有 上 发表” . 

为 了 适应 生产 大 跃进 的 需要 ,把 国内 现 有 的 数量 比较 多 的 中 型 a SO EG Hh, 
直 访 设备 是 一 件 重要 的 技术 革新 工作 。 虽 然 中 型 石英 摄 蕉 仪 的 光电 设备 到 目前 为 止 最 显 
著 的 效用 是 在 非 詹 金属 及 其 合金 方面 。 但 是 ,更 大 的 可 能 性 还 是 存在 。 例 如, AAA K 
学 的 吉 永 仅 先生 介 将 岛 津 的 中 型 石英 摄 计 仪 (QE-60) 改装 为 光电 站 访 仪 听 , 并 用 此 仪器 
分 析 钢 伴 中 的 点， Mn, Cu, Ni, Cr, Ti, Al, Mo, As, 8n，O, P 等 元 素 5 ， 结果 比照 相 法 
优越 。 用 在 钢 然 分 析 上 ,由 于 谱 线 众多 , RETRO AO). 在 构造 的 精确 度 上 有 更 高 的 要 
ae 

FA TE Pat Gn ae ity Cu, Zn, Si, Pe, Mg 为 第 一 目标 ,然后 再 使 其 顺利 地 
SPA DAKE ti. ASCH ERT — EB J HA 


仪 Pe 构 Sie 
Pei ZBL 1. fete ORB i S 处 , RICK RI NBER LB 1a), ay 
FS AS TE ESSAI IE AT EP RG Ee 已; 5 Po. 它们 的 接线 图 见 图 2. 由 于 光源 是 一 50 
遇 电 源 维 持 之 火 花 , 光 电流 有 每 秒 100 次 的 起 伏 , 所 以 可 用 低频 放大 器 放大 。 每 一 放大 器 
有 前 稻 与 未 级 二 部 分 , 详 见 图 3 与 图 4。 放 大 器 之 办 出 一 般 可 达 数 十 伏 , 在 接 到 测量 系 区 


* 1959 年 2 月 2 日 收 到 ， 
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之 后 , 烃 过 整流 , 积 电 在 一 小 对 电容 Tae 
证 下。 其 中 至 只 电容 器 上 的 电位 在 发 生 器 


达到 一 定数 值 时 , 俘 发 -只 并 流 管 ， = SSS 
使 它 通电 , 同 时 RAE — ee | 
电器 作用 , 拉 开 另 一 只 电容 器 的 积 ain a ee 

电线 路 。 后 一 只 电容 器 始终 是 接 在 Le S| nea 
桥 式 的 电子 管 伏 特 计 上 , 其 最 大 值 =| et 1) 
UF hs SEPA hy TEMS ABE ag jae 

位 。 因 此 ,在 一 固定 不 变 的 俘 发 电 mn 人 
位 的 条 件 下 , 后 一 电容 器 上 的 最 大 图 1 分 光 光电 计 起 计 简 图 


值 序 代表 (正比 于 ) 雨 只 电容 器 上 纪 
PLATE i. 测量 系 和 统 部 分 的 线路 见 
图 5. 放大 器 部 分 线路 基本 上 同 
Sage 
FAS] SSE vg BOR a i EE IE 图 1(a) Stee Ae Boer HE Phe 

JO-¥ BSR EH fit, PA ft TE LETS SC RFE DK PB I SR RE. SL AL 
EE Sem Fe aS EB Bas HE i ASB ae Bite Ez AS BR SH Po fe 45 8 Pe EB 8 Fh 
在 直 终 关系- 


0 Bit ad ie i ca eo 
“ 
WE2 = bee 
lll dll LT SP FARE 8B de BR Ra o> 
人 全 铀 量 在 2.3% BI 6.7% ZA, 选用 Cu 
B—1500V 2247 A Je AL2660A 为 分 析 线 对 。 在 
光电 倍增 管 前 的 终 寅 为 0.03 DK. 光 
iia 1 5 Fi} , B 小 a 
图 3 光电 倍增 管 源 用 HE0L 瘟 氏 型 火花 (VEB TPW 


出 品 ) ,工作 条 件 为 C= 0.006wE, 工 = 
0.08mH , 电流 选 在 SAFE, Beh 
为 2.4mm。 当 放大 器 的 放大 倍数 充分 
利用 时 ,我 们 发 现 放大 器 的 输出 电压 
10K B+150V (BEM) 的 比 fit Bs, Ey aS i 度 之 并 的 
 ， 美 系 如 图 6, 在 滤 度 大 的 部 分 , op aU Hk 
AS PRABAIN , 关系 偏离 直线 而 

BS Bei ke ERO AUIRAS. BSP BARR CK RE 

数 的 测量 , AE VERE Ge PR AA BAEC PB ERC, FEST BOK EZR 

BC FE LEELA, SBR REPU AIURAS. FERRE AS SBIR oe 75k MRE A ad 
度 供 调节 之 用 的 ， 

光电 倍增 管 的 嚼 电流 起 伏 在 我 们 所 用 的 管 子 (型 号 也 M. 1. 6256 B) 上 是 非常 小 的 ， 
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图 5 测量 系统 


构 当 讲 线 给 出 的 光 所 流 的 百 分 之 几 到 十 分 之 儿 , 同 时 ,在 这 种 膳 电流 起 伏 比 较 稳 定 的 情形 
下 完全 不 影响 核 正 线 的 直线 性 。 

为 了 有 验证 测量 系统 的 指示 故 数 与 输入 电压 比 的 线性 关系 , 另外 用 十 个 可 变 电 压 的 交 

流 电 源 分 别 接 到 整流 管 的 两 板 极 。 在 固定 的 关 流 管 林 俩 压 的 条 件 下 , 测定 分 析 线 电压 与 

指示 读数 之 闻 的 关系 。 和 结果 举例 给 在 图 7, 证 明 在 相当 实 广 的 范围 内 ,二 者 之 问 存在 着 直 
线 关系 。 

光源 的 跳动 .电源 的 不 稳 ( 超 出 稳 压 范围 的 

Lee 偶然 变化 ) 及 其 它 偶然 的 变化 往往 会 引起 TH 

| BOARS th ERB BK AOL, 虽然 

| 它 个 的 比值 保 持 不 变 。 我 们 要 求 测量 结果 不 受 

这 种 变化 的 影响 , 实验 证明 所 用 的 测量 系统 在 

7 via 这 方面 具有 满足 要 求 的 性 能 。 表 (TD 烈 举 放大 

| ~ ”器 输 出 电压 变动 但 电压 比 (U,/U,) 不 变 的 各 系 

200 any 4.00 0000” RRR). Zee ,为 相当 于 内 标 盔 

图 6” Lee Tuck a BITE Le, Ua A 4 PP WT BITE LE 
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40/20 5.3 30/10 3.4 20/10 3.2 80/10 2.0 
50/25 5,3 60/20 3.5 40/20 2.8 60/20 1.8 
60/30 5.1 90/30 3.4 60/30 2.8 90/30 2.0 
70/35 5.3 120/40 355 100/50 3.0 120/40 252 
80/40 5.2 135/45 3.5 120/60 Bo 

90/45 88) 

100/50 5.3 
110/55 5.3 

| 


最 后 ,和 照相 法 分 析 时 一 样 , UAE EK FE AL RIE PRE. PS itll Dl 2b DK FE 
Pei AS, ARE BM AAMT A TE SD FE A AB BE YY SP 

ABTS Sy HE AS AY SP AE A A Se BP EP BY ES. ee 
在 光电 倍增 管 上 的 高 压 分 压 电 阻 的 接线 头 , 必须 注意 避免 它们 短路 的 可 能 , 否 旭 一 瞬间 的 
短路 将 破 生 代 价 很 高 而 目前 不 易 得 到 的 光电 倍增 管 。 

在 以 上 这 些 实验 结果 的 保证 下 , 用 标准 试 样 定做 识 度 与 指示 芒 数 之 关 的 关系 图 线 , TK 
得 重复 的 直线 和 结果。 图 8 是 这 种 供 分 析 用 的 工作 图 线 的 一 个 例子 。 在 同一 天 内 所 做 的 儿 
次 工作 图 绑 , 接 近 重 半 ,一般 可 保持 符 行 。 现 在 把 十 个 工作 图 线 上 定 出 的 同一 样品 的 铀 含 
量 (百分数 ) 列 在 下 面 ; 

3.37, 3.50, 3.25, 3.35, 3.35, 3,00, 3.50, 3.30, 3.50, 3.20 
FREE Be (IL ZBI Be ABS i PERE AR BE BR 
(3.3340.12) % 
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图 8 SpA IRA 


SSE WTA ADS BRERA % . UTIBE AEFI — PE I (SD BBE (0 1 2 SP TE 
3.37 % , HH BRR MPRA 1% « 

这 套 光 电 附 件 ,虽然 已 经 在 实验 室 里 作 了 短期 的 试用 , 获得 如 上 所 报告 的 结果 , ULI 
有 不 少 工作 留待 完成 。 首先 是 选择 导线 迁 光 进 光 电 管 的 机 械 光 学 系统 ; 及 其 在 焦 平 面 上 
移动 和 精密 番 校 位 置 的 装置 还 没有 最 后 定型 。 因 为 考虑 到 同时 (一 灵 火 花 的 意思 ) 湖 定 一 
种 杂质 或 儿 种 杂质 的 实用 价 复 差别 很 大 。 泥 初步 了 解 一 般 金 属 与 合金 (包括 一 般 的 钢 ) 的 
分 析 , 要 求 定 溃 度 的 元 素 大 都 是 三 、 五 种 到 七 . 八 种 , 若 能 一 次 测定 , 最 能 符合 需要 。 不 过 
{i]s LER EIA BARR AE RBS Bl “AIR BR” SAUER 
408 LHe PA UE , AE RR He RE I, TIT PBR REE; ARAB OE 
不 变 的 要 求 就 很 高 。 假 如 , 待 分 析 的 元 素 只 有 一 、 二 种 ,或 可 以 分 批 水 一 进行 测定 , 则 选用 
两 光路 或 三 光路 装 吐 比较 合适 ,在 此 装填 中 换 到 另 一 分 析 方 案 的 方法 比较 简单 ,可 用 精密 
We ch Be DUT AH a BE BOG TLE A. 个 底 和 采取 那 种 珊 计 好 ,有待 于 使 用 单位 根据 具体 

与 此 有 联 带 关系 的 是 电学 部 分 的 测量 指示 器 的 屋 计 原理 。 假如 是 雨 光 路 的 ， 本文 介 
帮 的 不 失 为 一 种 简便 的 方法 。 根 据 我 们 的 工作 经 险 , 并 联 于 积 电 电容 器 的 高 电阻 ( 现 用 
15MQ) 你 可 加 大 , 使 分 析 线 电容 器 上 的 电压 不 致 太 快 漏 掉 。 由 于 这 个 原因 ,指示 电表 上 
的 革 禾 , 从 最 大 值 降落 得 太 快 ,是 一 缺点 。 假如 是 多 光路 的 , 如 获 加 多 指示 包 表 不 是 一 个 
好 办 法 , 特别 是 象 本 文 所 采取 的 办 法 必须 蔚 下 瞬 过 值 更 不 适用 。 比较 好 的 办 法 是 将 各 路 
的 积 崇 电荷 保存 起 来 ,用 不 需 消 耗 所 积 电 荷 的 测量 方法 ,逐一 测量 。 每 灵 测 量 时 间 不 过 五 
秒 左右 , 所 以 有 可 能 在 一 次 火花 。( 预 雌 加 露 光 的 总 时 间 锡 30 秒 ) 之 后 , —OES aE 
七 . 八 个 分 析 元 素 的 原始 数据 。 应 用 辅助 图 表 , 在 另 一 工作 同志 的 协助 之 下 , 不 难 在 另外 
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的 二 三 分 包 内 报 出 全 部 的 元 素 湾 度 。 完 成 这 种 测量 的 一 种 万 法 可 采取 振动 电容 器 ,并 联 
到 积 崇 电容 器 上 。 这 种 方法 已 经 在 多 种 光电 直 荐 仪 上 采用 cotb12， 

最 后 讨论 一 下 ,本文 测定 的 雨 玄 缕 的 强度 比 ,是 积分 值 还 是 瞬 引 值 的 问题 。 当 电容 器 
上 积 电 的 那 段 时 间 甚 小 于 积 电 线路 的 时 间 常 数 , 亦 印 在 电荷 与 时 间 曲 线 的 直 萎 部 分 工作 
时 ,总 电荷 ,是 分 外 时 间 电 荷 之 总 和 ,各 等 分 段 的 电荷 相等 ,而 且 正 比 于 充电 电压 。 当 反映 
潮 线 强度 起 伏 的 充电 电压 起 伏 时 ,分 段 电 荷 起 相应 的 变化 ,但 总 电荷 旺 一 积 分 值 面 且 是 有 
再 均 意义 的 积分 值 . ASCP BL RAHN IB GEAR, = 10M, Ry = 15M, C= 
O.5 uF (CAGE 3 秒 。 积 电 时 间 与 此 时 间 常 数 同 数量 级 , 因此 各 等 分 段 时 间 中 所 积 电荷 不 
相等 。 虽然 总 电荷 仍旧 是 各 分 段 所 积 电 荷 之 和 , 但 是 对 于 充电 电压 起 伏 的 平均 作用 没有 
线性 部 分 完善 。 所 以 在 这 里 有 改进 的 余地 ,应 当 适 当 提高 C 与 RoR, 的 数值 ; 同时 为 了 保 
让 关 流 管 的 适时 作用 , 陛 的 鱼 林 仿 压 亦 当 诗 整 。 但 无 论 如 何 , 玫 上 读数 并 不 与 读数 时 的 瞬 
叶 强 度 相当 ,而 仍 与 谱 线 强度 的 一 种 加 权 后 的 时 间 平均 值 相当 。 在 雨 条 谐 继 强度 的 起 伏 
形状 相似 的 条 件 下 , 芒 数 还 应 代表 两 条 如 线 强 度 的 普通 时 间 平 均 的 比值 。 和 充电 时 间 甚 
少 的 情形 没 有 差别 。 这 或 许 说 明了 为 什么 在 我 们 的 工作 条 件 下 , 序 充电 时 间 与 = 同 数 量 
狗 的 情形 下 ,还 能 得 到 比较 好 的 工作 线 和 准确 的 千 果 。 

本 广 所 报告 的 工作 还 是 很 初步 的 , 更 多 的 试验 还 有 可 能 提高 工作 的 质量 , 同时 , 希 户 
得 到 大 家 的 讨论 和 指教 ,尤其 希望 进行 分 析 的 实验 室 能 通过 生产 需要 用 实践 来 考验 这 些 
方法 和 原理 , 

B= x wt 
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PHOTO-ELECTRIC DIRECT-READING ATTACHMENT 
TO A MEDIUM QUARTZ SPECTROGRAPH AND 
ANALYSIS OF COPPER IN Al-ALLOY 


Fu-pAN University, Paysics DEPARTMENT, Optics Division, 
SPrcTROscoPIO PHOTO-~ELEOTRIC REGISTRATION GROUP 


ABSTRAOT 


Two movable photo-multiplier tubes are set in the position of the plate holder 
of a medium quartz spectrograph. The photo-current of each is amplified by an AC 
amplifier, and, after rectification, is used to charge a condenser. A thyratron is 
connected parallel to the condenser for the internal standard line (Al 2660A), 
At a present value of the voltage of this condenser, the thyratron operates so as 
to switch off the reading instrument which is connected with the other condenser 
for the analysis line (Cu 2247 A). The final reading on the meter is proved to 
be proportional to the ratio of intensities of the two spectral lines. 

With the help of a set of standard samples, calibration curve for analysis of 
copper in Al-alloy is obtained. It is a straight line in the concentration interval 
2.3—6.7%. Reproducibility of the whole instrument including the light source is 
measured by repeating ten times the calibration process, each time determining 
the content of Cu in a given sample. The mean relative error of those ten deter- 
minations is 4%. The results of spectroscopic determination and chemical analysis 


have a deviation of 1%. 
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LE EEE Re 


te ee 
ACER) LT UAE 99.9976 MLAB ARIELLE. Se RRM UR 
ERT SE RAVE LT PERSE BEL Ue AL RERURES, A/S 
的 小 孔 中 ,用 歼 司 Qu-24 rh SALONA s 每 种 试 样 及 标准 就 样 各 播 五 次 于 同一 叶片 上 , 利 
用 渗 太 亲 质 法 计算 苦果 。 最 佳 的 激发 光源 为 使 用 最 长 的 曝光 时 间 及 间 风 时 间 的 间 欧 电弧 。 分 析 
线 对 划 按 昭通 常 方 法 选 定 ， 
对 俩 . 奎 . 偿 . 负 、 铁 、 铝 及 狂 等 七 种 元 素 得 到 满意 的 分 析 智 果 , 杂质 含量 范围 为 0 一 10"， 
在 粗略 的 估计 下 ,实验 误差 不 超过 30—5076 
是 我 国 的 丰产 矿物 , 产量 及 储藏 量 都 估 世 界 的 第 一 位 。 而 同时 纯 的 金属 锁 又 是 一 
种 重要 的 全 导体 材料 ,所 以 锁 金 属 的 纯 制 不 仅 在 工业 生产 及 科学 研究 上 有 其 一 定 意 义 ,而 
且 在 我 国 特别 显得 重要 ， 
在 鲜 金 属 的 纯 制定 ,用 化 学 方法 分 析 其 杂质 含量 时 ,无论 在 分 析 速 度 和 人 力 耗 音 上 都 
不 能 满足 要 求 , 过 去 虽 便 用 过 光 玫 分 析 王 法 进行 过 和 纯 锁 的 分 析 ,但 工作 不 多 。 本 工 
作 印 就 含量 高 于 99.99 多 的 纯 锁 中 , 对 所 含 的 各 种 金属 杂质 一 一 包括 钙 、 硅 、 镁 、 铜 、 铁 、 铝 、 
BYE THE, EAT IGA PAT, SR ER 
TAREE He EL RS AIDE 0.01% ,事实 上 若干 元 素 的 含量 远 较 此 数 为 小 ， 
同时 试 料 本 身 就 是 我 们 所 能 获得 的 最 纯 的 基体 , 因此 我 们 在 工作 中 的 原 划 就 是 若 卡 
Hav YFG SBE AG TEBE BOREAS BET TG, 夫 采用 渗入 杂质 法 配制 你 准 试 料 和 处 理 数 
ih. 
试 料 及 电极 的 处 理 
为 了 避免 将 外 界 的 系 质 引入 试 料 中 ,我 们 在 把 金属 纯 锁 制 成 试 料 及 标准 试 样 的 过 程 
中 , 候 量 减少 与 其 他 物品 相 接 古 。 条 用 的 此 三 是 首先 将 金属 锁 块 包 在 清 澡 的 麻布 中 ,用 铁 
鱼 敲 成 碎 粒 ,然后 将 碎 粒 置 于 玛瑙 研 打 中 ,经 过 一 小 时 的 研 麻 ,将 它 磨 成 很 租 的 锁 粉 。 olf 
用 上 壕 方 法 磨 出 的 鳃 粉 与 用 两 侨 苍 锁 直 接 互 磨 成 的 和 粉 摄 成 光 愤 比较 ,杂质 SEAS TE TL 
任何 影响 。 
我 们 的 标准 试 料 是 将 一 定量 的 待 测 金属 蓝 的 组 粉 渗入 一 定量 依 上 法 磨 好 的 纯 锁 粉 
中 ,在 天 瑙 研 打 中 研磨 并 撮 拌 均匀 ， 共 狗 LO—15 Gp dat. 由 于 渗入 的 好 质数 量 一 般 仅 为 纯 
鲜 粉 的 10 —1.0°S , 在 分 析 天 再 能 够 准确 地 秤 量 素质 情况 下 所 需 用 的 和 纯 锁 粉 数 量 常 需 数 


* 1959 年 2 月 2 日 收 到 。 
二 Desc fe 1958 46 11 月 关于 北京 举行 的 全 国光 谱 学 会 纺 中 宣 愤 ， 
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百 克 或 更 多 , 因而 使 用 逐 次 冲淡 法 比较 实际 。 第 一 砍 仅 将 和 纯 锁 粉 中 滩 人 狗 工 0 的 杂 硅 元 
素 , 然后 再 取出 少许 这 种 混合 试 料 滩 入 狗 十 倍 重量 纯 锁 粉 中 , A a, BN FE 
量 合 于 标准 试 料 要 求 的 增 量 , 然后 再 依 预 先 安排 的 增 量 煞 配 成 各 个 标准 武 料 。 依 我 们 的 
经 验 , 配制 一 套 四 个 标准 试 料 , 每 个 重量 为 2g 时 , RG) 12 一 15g, 一 个 工作 者 工作 
狼 需 时 间 4—6 小 时 。 

标准 坛 料 中 滩 入 杂质 增 量 的 范围 与 分 析 和 结果 的 优先 有 一 定 影响 , 境 量 范围 必须 与 试 
料 中 末 夏 的 含量 同 数量 航 。 在 我 们 的 工作 中 , 一般 和 采用 四 个 依 境 量 为 数学 角 数 的 标准 起 
BE FYE A See See A cy 50—-200% ; 例如 镁 在 纯 锁 中 的 含量 狗 为 0.00029 , 
旭 我 们 备 制 的 四 个 境 量 泳 0.0001 % ,0.0002% , 0.0003 % FR 0.0004% 。 

于海 电 独 厂 出 品 的 光 谢 纯 碳 电极 (直径 为 6mm,， 上 电极 长 3cm， 下 电极 长 2om), HK 
过 站 流 电 弧 12 安倍 , 预 烧 15 秒 后 , 在 与 定量 分 析 相 同 的 激发 条 件 下 摄 凌 测量 , 发 现 无 待 
测 元 素 的 攻 线 出 现 。 实 际 工作 时 ,这 些 电极 必须 在 预 烧 前 厅 制 成 使 用 的 情况 , 即 上 电极 的 
— Sint BE Be 45° 的 圆锥 体 ， 尖端 略 加 磨 平 , 下 电极 旭 锣 成 一 个 蔽 碳 电 极 略 钥 、 深 欧 2mm. 的 
加 孔 。 在 工作 后 期 人 形 发现 , 上 上端 磨 成 直径 的 2mm, Je Hy 6mm 的 圆柱 体 时 激发 条 件 伺 平 
更 加 稳定 ,但 我 们 的 工作 中 邦 大 部 分 仍 是 使 用 圆锥 体形 状 的 上 电极 。 

釉 前 将 试 料 装 于 下 电极 的 圆 孔 中 , 着 代 量 压 紧 每 个 电极 所 装 试 料 的 重量 欧 为 

1mg, 但 实际 工作 中 仅 凭借 经 验 , 未 加 称 量 。 


fe an 过 Fe 


在 选择 激发 光源 时 ,我 们 同时 考虑 光源 的 灵敏 度 及 稳定 度 。 对 直流 电弧 交流 电弧 及 
轩 砍 电 纸 进行 -系列 的 试验 与 比较 , 直流 电弧 的 稳定 度 很 难 太 到 定量 分 析 的 要 求 。 交 流 
电 绝 对 若干 元 素 CALS. BE) EPR TPB rE hy AB, TALS I TP Be AE OH 
SE, i FL Spi De eR ES, SORE aA a RIS FS AAR Ag eR, AI RRR 2 PE 
很 差 。 FREAK eK CI, AIS RDS 2 BAI HS AG BY) TE Ae eA ZS AT BR HK 
EMBASE AL, KAD TC FA a EIS FE BS EA BE, We ETC RE, AMAR Te 
AS HCL AK Ha DLE DR. AL IG iia a PY, BEE My EE PR TH Be wy FE BC ER OP A a PE BEB 
金属 的 未 览 。 

我 们 使 用 的 间 砍 电弧 的 蒙 司 厂 ABR-3 型 ,激发 条 件 为 每 二 秒 蚂 光一 次 ， 肯 光 时 间 萎 
1/5 秒 ,曝光 次 数 依 照 分 析 元 素 不 同 而 决定 ,分 别 为 10 HK, 20H, 30 次 或 40 欢 。 换 车 之 ， 
ae EF BEE Be IT PS teed, RE a A LAD WR IG RB, AR BEES 
Fes HEAL FEATS FAVA EK Poi SEL FE RD HE ES RIL AR BIg BH 
RPGR. FS, SHR gE Se 4 KIT A , SCV BOA OS Pe 
电流 一 般 采 用 6 Be APe LAR aE Trad sd EL ye 1) Sk ABE Sh EF Rs PB HE BE) SP AT 
中 我 们 和 采用 了 8 安倍 来 获得 更 好 的 灵敏 度 , 但 背景 已 开始 变 得 明显 了 。 RAR 2 或 
amm,， 极 亚 的 微小 改变 相当 地 影响 内 标 线 对 闻 的 强度 比 ， 应 加 以 严格 的 控制 . 

4 FER) Bk HL UL SS 2K CZ IS, 电极 孔 电 的 粉 状 坛 料 仍 时 常 有 轻微 的 滤 射 ,但 以 后 试 料 即 
燃 融 时 圆 珠 状 圆 床 , 除 去 个 别 情况 外 ,一般 不 再 有 汪 射 发 生 。 因 此 在 播 讲 时 了 略 去 第 一 次 的 
激发 ,而 从 第 二 鼠 激发 开始 曝光 ,使 摄 识 的 重复 性 更 修 定 。 
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摄 畜 仪 为 Qu-24 型 ,应 用 其 附件 三 透镜 系 策 进行 对 光 。 佛 使 用 过 Agfa Bleu-Rapid 
Agfa Ultraviolet 及 Ilford Ordinary 等 三 种 干 板 ,未 发 现 它 对 结果 的 明显 影响 。 应 用 
DVT SB RAR EB 定 影 液 在 严格 控制 的 条 件 下 进行 冲 片 。 花 司 厂 出 品 的 快速 式微 光度 
计 的 六 标尺 及 一 个 三 阶 (100 罗 ,50% ,10.% ) 减 光板 用 来 测量 黑 度 及 计算 7 ite. 


at HO OR 

INT SP BORK AOE , BAGEL A RLLAN ANP 0.01% , BLIP COLNE bi 
i BAAS ERD BL) KS A APSE OT SER THAR FZ SLA EI, 故 罗马 金 公式 可 
以 简化 为 

R=AC, 

SUP ROO WRB AHADEIRE, C Ob BURT RRITCAMKIREE. BEBURPRZR Barly C2, 各 
PRUE BURR TE C1, Cay JC, 测 出 的 相应 光 强 比 为 Row Ryy Ray sR. PSUR CR 
坐 祭 ( 合 未 增 量 试 料 为 0) ATI RSME ER, J (CyR,) ACPO TEBE, SMH 
长 后 与 轴 相 交 于 三 (一 C。0)， 则 可 得 到 走 料 中 待 测 杂 质 元 素 的 含量 

我 们 的 工作 主要 是 对 某 一 待 测 元 素 在 一 定 条 件 下 分 别 进行 测量 的 , 下 面 是 我 们 选 完 
的 分 析 下 列 各 元 素 的 分 析 条 件 ( 前 文中 已 介 铭 过 的 共同 条 件 从 略 ) . 

Bel 测定 各 种 杂质 的 激发 条 仁 


待 测 元 素 | OR 距 om Oe we | 外 各 内 标 | ON mR 
$5 (Ca) 3mm | 10 | 0.025% Cu | Ca 4226/Cr 4254 
f£ (Si) 2mm | 20 ss $i 2516/Sb 2510 
$ (Mg) | 3mm 20 = | Mg 2795/Sb 2858 
gk (Fe) 2mm | 30 as | Fe 3020/Sb 2858 
$i) (Cu) | 3mm | 20 | 0.5% Na | Cu 3247/Na 3303 
#f& (Pb) | 2mm | 40 | = | Pb .2833/Sb 2858 
ge (AL) | 2mm | 40 | = | A13082/Sb 2858 
ce ea cet 2 ea ae a A 


Rt 
2.6 
er 
fi 
fe 
1.0 a Bs 
分 析 元 素 Hi 


区 DUA 0.0001 % 


oes 分 析 线 对 Cu3247/Na 3303 


6.0001% 0 #0002 0.0004 C (%) 


2 


15 4& 


ee 


EE 

= 

=) 
= 公 


re He Be 


pre Sul 


EAE LY Gh] A 


于 表 2 及 图 1 2 中 可 以 看 


个 坛 料 和 和 祭 准 试 料 均 摄 评 五 灵 。 由 三 阶 感 光板 数据 得 到 7Y=1.19. 
BA RASA 


D2 


| W(Cu3247) | W(Na3303) 
[asa 平均 
ASA | 48.5 99.8 See =odsae ~ 3 2S pee 0.371 
0.0001% 80.2 97.2 一 15.2 一 0.128 | 1.872 0.745 
0.0002% | 100.8 99.5 1.3 OO e es e. 0G 1.026 
0.0008% | 115.1 95.7 19.4 0.163 | 0.163 1.456 
0.0004% | 121.4 90.5 30.9 0.260 | 0.260 1.820 
n 
Os 
rs 
| 了 
| we 
2 ee. 
| : 


0.9023 % 


D 

2 

aa 
~ 


0 


0 


SS 


G.000 0.0002 0.0003 


0.001 


DMI KR 
Sy ESLER Mg 2795/Sb 2858 
新 0.00015 % 


6.9005 ce 


图 4 


SRI ”等 
分 析 线 对 Ca 4226/Cr 4254 


Sy BE == 0.00235 


ene 


0.002 0.003 C(%) 


图 6 


0,605 


OA 
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图 3 到 6 Piss FD RAs SNE GO wT BREE. PS AS 
片 及 定 祭 曲线 与 上 述 的 三 种 代表 元 素 大 致 相同 ,不 再 一 一 的 介绍 了 。 

对 于 中 国 科学 院 物理 研究 所 提供 的 两 种 试 料 进行 重复 次 数 不 允 的 分 析 和 结果 ,第 - 
TARE A Hil 4 0.00010 —0.00012% , ArgZij 0.0020 一 0.0026 驳 ， 合 硅 0.0009—0.0012% , 4 
$% 0.00015—0.00018% , Ar ¥k 0.00625 —0.0004% , Sx HBP Sh, ee ce, 未 加 浏 

he. 在 另 pier ap Gu seet WAS TORE HS, TEL Br Gey 0.0030—-0,0036 % , A Hy 0.0050 — 
ues UC HOE Bue Ta HL, 铝 的 灵敏 度 应 用 本 方法 可 达 0.0005 i 可 还 0.002% . 
Hi ALR BCR ZS, , RAE MR IT BE, A MERA GS BB: 8O—50 


rn 


AST AEB) BAY YDS FE PE RG EAE HT pk Ae J Se EE. RE 4 
BUCH HE, CE BE AU eh CE LAY AS BFE Ee LA OR 

FE Fea hl LG A AE 7 EE Bp EE SC HZ MEL A) Fh ABE U3 2288.12A 
45 $f; 2288.188A, U3 2349.84A 5 $t 2349.853A 相干 扰 , — He IG BEER EG BE ED 
FP, WER ATE ET TE SCAIE A PAT TE EY, 至 于 U4 2456.53A BIRR 在 定性 分 析 中 
找到 。 

由 于 我 们 的 工作 是 对 每 1 fe BLT Hea LIME, #5 $2 |r) PERE CE TE a) Ed pe 
NETRA EGE ANY , PM a 4S PCA IMA AG. BAY EP SSR Tye PE RS HAAS 
Fee AP EAT. TEL EI aC hl bas ME OSE BT MDP EP AT CE, Teh AS 8 as Be Be 
Teak, Ae AY PB Ab Ea PAS FE AR VE SH PRE. 

THEM GLEBE, TELE] 28 BAER RC Fe is BEINN, REY ARE OF MA 
wt (ASR VEE Bae OCHRE RAEI EARK , 因而 ste 1 BEA A waste Un qh 
大 .这 是 一 个 很 有 趣 的 问题 ,但 未 加 深入 戎 虑 。 

最 后 ,对 中 国 科学 院 物 理 研 究 所 在 本 工作 中 供给 分 析 试 料及 参考 次 料 表 示 谢 忱 ， 
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THE DETERMINATION OF IMPURITIES CONTAINED IN PURE 
ANTIMONY BY QUANTITATIVE SPECTRAL ANALYSIS 


~ Optics Diviston, Department or Puysics, Fu-pan University, SHANGHAI 
ABSTRACT 
A quantitative spectral mothod is used to determine the various impuritics 
contained in the 99.99% pure antimony. The antimony metal is ground to 


powder form as sample. A certain amount of chemical salt, one of its component 
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is the impurity element to be determined, in the form of powder is added to the 
sample, to secure a series of standards by several times of dilution. All the samples 
and standards are placed in the respective craters drilled on carbon rods. Each 
sample is photographed for five times by a Zeiss Qu-24 medium size quartz spec— 
trograph in same spectral plate. The result is obtained by linear interpolation 
method. The interrupted are with longest interrupted time and exposure time is 
found to be a suitable source. 

Several impurities, including Ca, Si, Mg, Cu Fe, Al and Pb are analysed 
successfully at sensitivities from 107° to 10°& The experimental error is only 
estimated about 80—50%. 
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FanSES A Se ee ST 
APTI APA EAR 


《中 国 科学 院 物理 研究 所 ) 
提 要 

在 涵 盘 氧 乔 媒 内 站 余 的 含量 ,下 接 影响 乔 媒 的 企 化 效 几 ,我们 试图 用 光斑 分 析 法 测定 触媒 内 
0.3% 左右 的 白 余 ,实验 用 苏联 IOIL22 型 揪 漠 仪 , IO-39 型 交流 总 光 , HVINOH TMT 2 yt 
板 。 在 工作 中 遇 到 的 主要 困难 , 是 哉 样 在 开 始 燃 弧 时 发 生 喷 泪 。 这 现象 严重 地 影响 由 金玉 钱 的 
强度 和 再 现 性 。 最 后 将 下 矶 电极 氏 孔 ,直径 2mm, PE Sm , 先 野 大 试 样 2mm ,上 关联 粉 3mm, 开 
千 用 电流 4A PAL, 40" Jae SA, WE SEIT RPAH 80"' 至 180' ,这 样 基本 上 解决 了 喷 滤 加 
题 。 标 准 武 样 用 Al0。 配制 ,分 析 钱 对 Pt 2998/Mo 3132 工作 曲线 SARIET: 1, TEA 
0.335%6 的 触媒 样品 时 ,分 析 和 结果 的 误差 多 为 596。 


| S 


en A FR RA oP, REACH OIE aL, AES A. ELA 
ATEN , Ta Be IG SOD a ie BEAT SS PAC per, SUA ASHE ar» SEO TR 5 AR, 
俯 化 效用 降低 , 影响 生产 . ASTER AFG a PATS EE HH SE AS 0.8% 左右 的 白金 
冠 量 分 析 ,希望 褒 差 低 于 55% ,以 便 控 制 顾 媒 生 产 过 程 中 的 白金 成 分 , 实验 用 苏联 ICIL22 
ETA Ri Ses Al ITC-39 型 交流 弧 光 ,以 适合 国内 一 般 光 鄙 分 析 实 验 室 的 避 备 条 件 ， 
石 独 科学 研究 院 鱼 担 全 部 试 样 的 配制 和 化 学 分 析 工 作 。 根 据 初 步 辕 果 , 分 析 白 金 舍 量 
0.33% 的 耶 媒 时 ，, 讽 差 莉 力 5% ,在 分 析 和 结果 准确 度 的 验证 方面 和 实验 中 存在 的 一 蛙 问 
题 , 何 待 进一步 的 研 诗 。 

个 

直 .初步 试验 工作 条 件 

标准 试 伴 是 用 三 氧化 二 铝 (Als03) 为 基体 配制 成 的 。 武 伴 粉 未 与 碳 粉 混 合 均匀 , 装 人 
et A ACH JH TC-39 型 交流 底 光 激发 ,在 燃 训 过 程 中 发 现 三 种 现象 : CL) 开始 燃 弧 时 ， 
试 伴 自 电极 小 实 内 喷 滤 出 一 部 分 ; 〈2) 燃 烧 中 间 有 火星 爆 散 ; 〈3) 燃 烧 至 最 后 有 时 生成 燃 
珠 进 落 , 凡 此 均 便 燃 萄 过 程 不 能 稳定 ,因而 严重 的 影响 贰 线 强 度 和 再 现 性 。 

凑 先 采取 下 列 三 项 措施 , ASE RAIS Res (CL) Ze TIC-39 型 交流 弧 光 的 电路 上 ， 
附加 爱 氏 电路 (A6paxtcoft) ,用 小 电流 开始 燃 , 改 变 电 流 值 , 工 试用 直流 电 吓 激发 ; 《2) 试 
用 不 同 孔 径 孔 深 的 下 矶 电极 和 不 同形 状 的 上 碳 电 极 ; (3) 试用 以 下 各 种 组 冲剂: LizCOs， 


* 1950 年 3 月 2 日 收 和 到， 
Fo 此 文登 在 1958 年 LL 月 于 也 北京 举行 的 全 国光 谱 学 会 识 中 屿 愤 ， 
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Na,CO;, Na,SO,, Ni,Os, CO,03, CesHs(NO): NONH (cupferron) KArHF. WS Be iif FA 与 
ORS FUR ALAA BAS I Ng ICI Ad a EA BIA BRO 
实 内 证明, 用 上 述 (1), (2) Wa SRE, DA TERRE UE A a fl C5 (NO): NONH,, 
APA WIN EE VE A WORE, JHB Al NagCOs, NagSO,, Li,UOs 时 , 燃 烤 至 最 后 生成 熔 珠 ， 
Area E BER: JURE APA Ni,Os, COO, ikl, GA BeRRR RET PT , DD IGKAKR, (4 Ni, 
CO 二 元 素 本 身 谐 线 甚 多 ,背景 加 重 , FAG GREED, PBR ERE, TT 
加 新 的 困难 。 最 后 采用 试 伴 与 矶 粉 以 重量 比 2:1 混合 燃 训 , 除 开始 喷 总 外 ,一 般 燃 弧 过 程 
入 好 ,最 后 也 不 生成 熔 珠 ,电流 值 以 8A 为 宜 ; 低 于 8A 划 白 金 计 线 强度 减弱 , 高 于 8A, 白 
金 讲 线 强度 亦 无 显著 的 增强 ， 
根据 文献 ,我 们 选用 人 钥 (Mo) 作为 外 加 
Moy Og 内 标 , 同 时 用 移动 照相 底板 法 给 制 钥 和 
ArH Me i BE, 分 析 线 对 是 Pt2998/ 
Mo3132， 了 Pt2830/Mo2816。 从 图 工 泪 出 ， 
i 二 蒸发 曲线 大 体 相似 , 但 HE BRL IE RE 
节 后 部 分 ,二 曲线 符合 的 情况 较 差 ,最 后 配 


Pt2998 A 
Mo 3132 A Me 


RE (SmHRBRX) 


; Noten UY IE ir pk 0.1% , 0.3% , 0.5% , 0.7% 
i ” 四 个 标准 试 伴 , 试 作 工作 曲线 ,结果 发 现下 
中 TS 本 和 列 现象 : (1) 0 多 含量 的 白金 讲 线 2830A， 


2998A 强度 甚 低 , 黑 度 8 ALRITE 0.2 左右 ; 
BR m= 《2) 香 次 谐 线 的 黑 度 妨 值 和 AS 值 的 再 现 
六 Xe 1 人 3 PEPER ZS: (3) EEN Btn NSIT LAS 
/ ato 能 重复 。 
Se 2. AERC ALCO ARR , 提高 讲 线 的 
SS 强度 和 再 现 性 


HK! 


; = MUSA IRL AEN, 产生 上 述 现象 
poe Se IEE pH IN MEE 3 


Mo 2816 A / rete Se ip 
光 Sa AIMEE, 损失 一 部 分 坛 样 , Be 25 BG A Tht 
oe me 度 , 而 每 灵 损 失 的 试 样 重量 和 改变 斌 光 的 


温度 情况 ,又 均 不 相同 ,因而 严重 的 影响 了 
ra 谱 线 强度 及 其 再 纲 性 ， 最 后 从 大 量 实验 村 


iM 


AL EEIICT Ay We, HEE HY ROE TWEE PM: TARE -S MOA Hat VIR AS, Pa 
电极 孔 深 5nm, 和 孔径 2mm , HAE A BLK 2mm, ESE ED Bram. 交流 弧 光 开始 用 4A， 
40" Ja OCHA 8A, 这 样 作出 蒸发 曲线 (图 1) , 与 以 前 对 照相 比 ,可 以 看 出 : CL) BRAY 60 fb 
后 组 和 和 白金 针线 才 起 始 出 现 ， 因此 开始 时 的 一 点 喷 普 , 对 试 岩 的 重量 和 分 析 线 对 的 强度 ， 
已 无 显著 的 影响 ; (2) 人 钥 和 白金 访 缕 强度 的 变化 是 正常 的 , 自 开始 出 现时 的 低 值 , 逐渐 增 


也 以 好 ,与 此 相 引 ,以 前 的 燕 改 曲 线 , 在 开始 燃 训 10" 左右 ， 印 出 现 荆 线 强 度 的 半 值 ， 随 好 
降低 其 多 ,直到 ] 分 以 后 , 叉 出 现 第 二 半 值 ,这 现象 说 朋 开 始 喷 滤 的 影响 很 大。 
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3. 选择 分 析 和 线 对 
在 哉 伴 喷 激 问 题 基本 上 获得 解决 后 ,从 蒸 改 曲线 上 选取 一 段 适宜 的 曝光 时 间 ,自燃 上 
开始 后 80' 3 180" , 共 长 100" ,用 自 金 含量 为 0.3 狗 ，0.5 狼 、0.79% 三 个 beak ih YA 


AS 的 重复 性 (As 1 HL fk SAS fy 2 Be) 


2 
人 4 
PRI AL 
图 2 
1 RE Pt0.7G 9 Stk Pt0.7% 
“ sa a 4 5 ) pta098A eve ono | Pb2TIL.6A 
01270 jm Mo03132A re 5% (Wo2775.4A 
3 0.3% i 0.3G 
pen Eee si ) Pt 2830a Enea ies Pt2719A 
0.9% | Mo2816A 5% fo38I6A 
6 0.3% 14 0.3% 
人 
8 Oa j Mo2871.5A 
15 0.3G 
as Pe 2s. 2835 AL 4s 
0.4 Mo 2816 A ells: Pe 2998 A a 


Mo 3132 A 


A- 3k REG) 
B- aH (1) 
3.00 3.20 3.40 3.60 3.80 3.00 3.20 3.40 3.60 3.30 
log log C 


eee py gS eR 1B 个 


不 同 的 钥 线 和 白金 线 电 成 分 析 线 对 ,测量 Ag 的 重复 性 ,从 而 选择 较 好 的 分 析 线 对 (图 2) « 
白金 线 均 为 原子 线 , 钥 线 除 3132A 外 均 为 离子 线 , 从 图 2 大 致 看 出 Pt 2998/Mo 3132 线 对 
AS 的 变化 较 小 ,同时 该 二 导线 均 为 原子 线 ,激发 电位 相近 (Pt 2998 \ 4.23e.v Mo 31B2A 
3.96c.v) ,因此 采用 此 线 对 为 分 析 线 对 。 

4. 工作 曲线 的 平移 现象 

用 十 次 配制 的 标准 试 伴 作出 的 工作 曲线 ,在 同一 张 照相 底板 上 ,发 现 平 移 现象 (图 3， 
4)。 初 步 孝 虑 试 伴 基体 是 AL,O,, 极 易 吸 水 ,实验 正在 夏季 前 混 气 候 中 进行 ,两 次 起 翌 吸 
永 毅 解 的 程度 不 同 ,可 能 引起 工作 曲线 的 改变 ,因此 将 试 样 放 在 烘箱 中 烘 干 ,温度 150°C, 
历 王 小 时 ,和 结果 仍 如 前 。 其 欢 考 虑 到 试 伴 本 身 的 物理 化 学 性 监 不 同和 配制 过 程 一 一 化 竺 
ie Wy A Pe BE AS Ta RR RCS, 于 是 重新 配制 雨 种 试 岸 , A se AS Tad fg 
Als03 CA EET] ~~ hl EH hi). 在 完全 相同 的 配制 过 程 中 作出 两 各 你 准 试 伴 , 再 作 工 作 
遇 线 ,结果 二 曲线 完全 重合 。 因此 工作 曲线 的 平移 现象 , 很 可 能 是 由 于 两 穴 配制 试 伴 时 ， 
使 用 不 同 的 称 量 回 有 具 而 引起 的 系 和 统 误 盖 。 应 当 指 出 ,如 凋 发 生平 移 现 象 的 两 种 试 样 ,再 用 
MOE SPAT , 精确 的 测 出 和 白金 舍 量 ， 与 光 计 实验 结果 相 比 , 可 以 进一步 证 实 这 种 解释 是 否 完 


=. 分 析 精 果 


1. HE BART 

HE AMAL s PRIDE LLCTT-22 704 7] shh BE HE aM OL 

光源 :TIC-39 9 48 the DOG HET 2 EG Hes ee (AOpamcon ). 

OA: Ee) A AR, RY 6mm, fb rh HE fe Be TB EE, PRPRL. 孔径 
2mm, fLUR 5mm, {LEERY 0.5mm , AAR PE 2mm, iE Wy} 8mm, 

试 伴 : 试 伴 与 碳 粉 以 重量 比 2:1 混合 ,加 入 0.3% 的 MoOs, TERE FRAY, HARE 40—50 
shit PIAS 4. 

电流 :开始 燃 昕 时 用 4A, 40" 后 卉 至 8A, 

照明 系统 :三 透 镭 聚 光 , 中 间 光 栏 2.0， 

PERE IL: 221。 

Heit: 2.5mm, 

WEG: 100" 自燃 弧 开 始 后 80" 至 180", 

照相 上 工 板 :苏联 JIROH THIET -1 oe BEERS. 

i 8: 3', 18°C 

测量 :德国 葵 司 (Zeiss) Hesk JERE gest HE AE JE BT SUE SS 

2. 标准 试 样 的 制备 

此 项 工作 , 申 石 订 科学 研究 院 负担 。 AOE SS BS IASB. ERAT 
RIL 3B%, 

3. 工作 曲 续 

选取 雨 张 计 片 结果 作 图 ,数据 刻下 : 
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(2) TAS 5 -1.08 —0.73 - 0.55 — 0.42 — 0.66 - 0.43 


loge 3.00 3.46 3.68 3.83 

C% 0.10 0.29 0.48 0.68 0.33 0.56 
(2) aS,, —1.05.- —— 071 -— 0.53 = Ori — 0.65 —0.44 

loge 3.10 4.46 3.68 3.83 

C% 0.10 0.29 0.48 0.68 0.33 0.56 


SBA ATT BR IA ANE, BE Ae tk, BOE SPAT AE Ey 0.33% , 0.56%. 

4. 分 析 误 差 

按照 我 们 的 工作 曲线 ,得 出 的 白金 含量 为 (1) 图 5: Pt 0.349 和 0.66% (2) 图 6: Pe 
0.335 % 和 0.624% 。 以 化 学 分 析 和 结果 为 标准 ，Pt 0.33% 俘 媒 试 伴 光 计 分 析 的 南 次 平均 
PR AEA BH, Pt 0.56 Zo HARDEE. HAPTER AL INS 15 匈 ， 同 时 分 析 和 结果 的 重复 性 还 不 够 
Te, TP AIT AR EWA SE , 何 待 多 欢 实验 结果 验证 之 。 


Ee Aah Pr 2998 A AS 
Mo 3132A 一 0.30 


Pt 2998 人 
Mo 3132 A 


四 . iti 


1. 初步 策 果 表明 ,用 三 氧化 二 锁 (ALlOs) 配制 的 标准 试 样 作出 的 工作 曲线 ,可 以 用 
来 分 析 锅 氧 蚀 媒 内 的 白金 ,但 备 媒 的 成 分 和 在 制造 时 的 化 学 人 理 过 程 , 与 Als0s BR EER AR 
完全 相同 ,这 样 就 可 能 引起 一 些 谈 差 。 原 拟 直 接 用 伺 媒 配制 标准 试 位 , 再 作 分 析 , 但 因 配 
hl =F eg Rae SK ,未 能 及 时 的 配制 出 来 , 故 在 本 工作 中 没有 完成 此 厚实 验 。 

2. 分 析 和 结果 的 准确 度 ,未 能 用 大 量 实验 数据 加 以 验证 ,白金 舍 量 不 同 的 仔 媒 试 伴 , 其 
分 析 误 差 ,相差 磊 大 , 这 种 现象 ,是 由 光 玫 分 析 或 化 学 分 析 的 愤 差 所 引起 的 ,你 待 进一步 的 
SK Mie aE AS. 

3. ASTD OK 649 BH MULL ARS EAS TOY LL Fa] 0 eH —~ Te ME CUA 
定 曲线 法 ) EAT PAE TS | OG BY. SPARED RSD AT PE SP TE east IYI 
12. 

A, DCRR EP Pe BU Sawa IAG fly BU [Se Do Hs at AC AD BY MEL, A HS PHA a) AN al YE HE I JE B37 
Mi) Anil, PQAPASASAAS BE HE FT FR A AT FE 
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Ba: ART VE REST oe 面 , AAAS Al = JEEP Ss 在 配制 试 
FEAL it Zr i, a Aa EE Breiner ST A GEE, SAT. 
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KOJIMYECTBEHHbIM AHAJIA3 CHEKTPOB MJIATHHbI B 
KATAJIM3ATOPE AJIKOMHBUTA HE®TH 


人 AHP Py-xor TAHP Cy-TyO Jig BH-SEHE 


(下 3HdSOCKH 下 uactutyt AH KHP) 
PESIOME 

ToxHUecTB0 WAATHUDL B KaTadW3saTOpe ALOMMHUTA HegTH OKasDLDaeY UpAMOe DISHHe Ha 
KaTaIH3. Mit TDIITadHCP OIDeKeIHTE IIIaTHH B karadusarope ua KoMMeCTBO OKOIO 0.3% 
MCTONOM CIIeKTPDaaIDDHOTO anata. Tu crexrporpada WCM-22 ?HI HTOTHHEKa T1C-39 pyra 
Wepemennore roka. Doronmacruuka HHROE TMII-1. Taapnas TpYAHOCTD, KOTOpad BCTpeTHAACh 
B paoore, ABAALACL OPLISTAaMH UpPOOLL B NAVAL BAKHTANUA JYTH. OTO HBJoIHHG CUUDYO BAUAIO Ha 
HUTCCHBHOCTD M MOBTOPCHUA CICKTPAILULIX IMUM IIQTHHI， 也 MKOHeI) MBL CTelrao orbeperue 
b JRHHM YTUIDHOM 93eKTDOKe，eT0 THaMeTD Obit 2MM, TayOuna GE5ITa Sum. Cuayada KVYIa 
IIOJIOKIIH ID00y 2MM, & IIOTOM Haj, HUM IORDEIIH IIODOIIRaMH YI 3Mm. Cuayaza TOR Opur 
4a a IOTOM uepes 40" Irocre 3a5KHTaHHH TYTFH IIepeMeHHIH ero B 8a. Bpema 39EKCIIC3HHHH 
HOCLS SaKUTAHHA TYIH ObLIO BEODaHHO or 80" B 180". Mraxk, B ocHOBHOM paspcMHIM BOIDOC 
0 Ophsrax. Cranjapribte 006DasIII ODL CIeJIaHHEI 了 9 Al,O,. AnaguTu4eckaa rapa JIHHHIH 
Oba BHIOpanna jaa Pt 2998A, Mo. 3132A. CKaoH TpazyupoBounoro TpagHRa oKon0 1, 
Tlorpemmocrh “pesyabrara anatH3a OKOJIO 5% Bb alaause TDO0II KEaTaJIH3aT0Da， B KROTODON 
COMPUTA BROJHEUeCTBO IIDIQTHIII 0.33%. 
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利用 红外 吸收 积分 强度 进行 
碳 氨 化 合 物 中 的 族 分 析 
Bt 条 


(物理 研究 所 ) 
so 


AS3SORS TUDES BEE YARD TES ENT Bie UE RATE TS VR. ACT 
原子 困 CH Tk CH, 的 结果 来 看 ,这 方法 是 可 以 利用 的 。 


og baal = 3 


进行 碳 氧 化合物 中 的 族 分 析 , 首 先是 CHa, CH, 等 的 分 析 , 在 石油 工业 中 具有 十 分 重 
要 意义 。 在 利用 分 子 红 外 吸收 光 蓄 方法 来 进行 这 种 分 析 时 , 通常 都 是 应 用 和 纯 物 览 来 校正 
有 关 闫 率 的 吸收 系 攻 ,这 是 因为 在 不 同 的 仪器 中 、 在 不 同 的 实验 条 件 下 , 吸收 系数 会 发 生 
改变 的 。 但 是 在 我 国 目前 的 情况 下 ,要 获得 各 色 各 伴 的 纯粹 矶 氧化 合 物 是 十 分 困难 的 事 。 
因此 ,如 果 能 够 在 分 析 方 法 上 作 某 种 发 展 , 因而 使 分 析 工 作 在 缺少 标准 物质 的 条 件 下 仍 能 
进行 工作 ,无 疑 是 很 有 意义 的 。 

从 近代 红外 吸收 强度 的 研究 工作 中 , 可 以 看 出 红外 吸收 光 带 的 积分 强度 对 于 实验 条 
件 的 依 扔 关 系 不 甚 显著 ,并 且 在 谐振 子 的 情况 下 也 有 可 能 技 出 吸收 光 带 的 面积 与 絮 振 子 
数目 之 间 的 联系 ,当然 在 这 种 联系 中 需要 假 改 租 成 渚 振子 的 原 节 上 的 德 电荷 。 在 请 振子 
振动 过 程 中 并 不 改变 。 根据 这 种 情况 , 似乎 有 可 能 利用 红外 明 收 的 积分 强度 来 放 算 出 在 
一 个 分 子 中 某 种 原子 团 的 数目 。 在 这 种 计算 中 , 自然 需要 把 这 各 原子 团 看 成 是 由 一 租 计 
振子 组 成 的 ,并 且 其 力学 性 质 ( 频 率 ) 与 电学 性 质 (原子 上 的 电荷 分 布 ) 并 不 受 分 子 其 余 构 
成 部 分 的 显明 影响 。 

在 这 些 条 件 下 , 我 们 为 于 革 些 矶 氨 物 质 中 的 CHs 与 CH, 的 故 目 作 了 寺 探 性 的 估计 ， 
从 所 得 结果 来 看 ,这 种 方法 似乎 是 有 希望 能 加 以 利用 的 


积分 吸收 纺 度 
当 平行 单 色光 束 通过 厚度 为 1 的 吸收 物质 时 ,光束 强度 的 变化 可 由 比尔 定律 来 描述 : 
—dl=K,,ldl (1) 
或 


* 1959 年 3 月 20 Hz. 
本 此 文 车 于 19500 年 11 AEG AS TT ae oe 
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SOP Ky 为 吸收 系数 ,五 为 人 射 光 的 强度 , TY Cy LG WIG UR. ALE SC, — 
个 光 带 的 积分 强度 汶 一 
A=fK,,dv, (3) 
He RRL Ea — LD ly 2 PA A Be Buta 与 Bo 表示 之 . 当 频 率 为 "密度 为 
Povy betta SAE FEI, CEE OEE AD, FE SP AAS 0" PRSEBIAS 0 WERE LAB Bary Pay. 
1 ETB ANE PRIA DF ide AS on! 的 分 子 数目 为 ww， 而 处 于 低 振 动态 人 的 分 子 数目 
My Ny We, AAS 2" BY AS oe! 的 纯 跃 迁 几 率 ( 每 单位 体积 内 ) 为 
Bytnt PN a" — Baa Pa N a = Bata Par Na — Nw), (4) 
这 是 因为 Bary = Byyr. 
Fife — PERSE HSC tis ST ESE hey, PATS ZB AT HE EE HES el Se Ey dl 而 蕉 
Tat By 7 LE Ay AY, SR RE RD a AEE 
— dl =hyy By yt py —N, dl, (5) 
WONT a ST Seth a ae RES SRE ZPD ADE FRO 


L=Cnp, (6) 
式 中 On 为 光 在 介质 中 的 速度 , PA 
Sle ee SD AVG eae OR Te (7) 
比较 (7) 式 与 (1) 式 ,就 得 到 
K (y= 8 Ben(CNwr 一 No)， (8) 


在 室温 下 , oe 好 的 和 值 相 当 大 , PAD AT SE ee Te AF Bethe ah AS, 也 就 是 
Ny 比 起 Nw 来 ,前 者 可 以 略 而 不 计 , 所 以 


全 pe n!! By yt VN ALL (9) 


在 这 推导 中 , ABC aL AAAI. (ALE IG tt MA SCS RL A SHB ify 1 IE , — 
WSR AA al Gk AF aE NY TL DBE HAY ee IE iB A Le HD CG AS AD PE 28 
效 量 级 为 100 到 1000cm ， 因 而， re SALW IR OATES i. 为 了 更 符合 实际 情况 ， 
为 于 一 个 鹃 收 光 带 我 们 不 用 天 而 用 SK de REAR EE KY BAS} SE 

ayes hy Py'n'! . 
f Ka d=- ro -Byigt Ny! (10) 
Tent 
atthe FD F Fr Fe BOL € ASP PIS FEO De FAAS n(n") BRIE BIAS n+1 (n') 
fit, 32 PY HOH HR Beye 
_ we?(n+1)(e+2)? si 
By at 3 Ya nr 9E re (11) 


式 中 a UAE MOT ABU, 为 原子 上 的 纯 电 荷 。 因 此 
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人 are (n+1)(e+2)? 
[Kuve See ee (12) 


于 共振 3 FOK We, n= 0, 


Se Nag 15 Yh 


FEAST PEAY PA AUR BEE TEA Jt PERE Ta] UR-10 红外 光 计 光度 计 上 进行 的 ， 
生 偶 为 扎 化 锂 配 煞 .所 研究 的 化 合 物 为 科学 院 大 连 石 油 研 究 所 所 精制 的 矶 毛 化 合 物 。 吸 
WCAG AS JEL EY) 0.63 毫米 ,吸收 管 的 窗 为 毛 化 钢 。 在 实验 时 , 把 坛 伴游 于 熏 净 的 四 氨 化 碳 
FEY, 配制 的 训 度 要 求 试 伴 的 有 关 光 带 的 泛 过 率 在 70% 到 30% SH. CH, IKE BIE 
2958em™, CH, UKE HEAR 2924cm-1， 由 于 这 两 个 光 带 有 部 分 的 重合 ,在 计算 吸收 光 
人 的 面积 时 , AR He ith REA ATE AR, BY APR EMH 2958cm-: 的 商 频 方向 的 部 分 不 受 
ao ea 2 的 干扰 ,同伴 , 光 带 2924ocm-: HATE Ay Ta BK SPA OC 2958cem- 的 干 

Re tie ee PRAY. 

“Ay 0 Baral SAS TE SCHig RR A LDS Ze PAE BS fig BR REA SE RS, MS a 
MEAT SRE AE fg xe 非常 小 的 

在 利用 (12) 式 计 算 时 ,为 了 各 更 算 光 带 而 积 的 麻烦 ,把 光 带 近似 地 看 作 一 个 三 角 
JE, 用 吸收 系数 的 最 大 短 A, 与 光 带 的 秆 强度 寅 度 LL 的 乘积 来 代表 这 三 角形 的 面积 。 由 
于 2958cm-: 15 2924em— AP BIE, RL C12) snp Wg oy 


Tanah Bu moe rT ? 
Nom es KH (13) 

利用 这 个 式 子 , 我们 对 于 儿 种 简单 的 矶 氨 化 合 物 中 原子 困 OHs 与 CHs 作 了 计算 。 
TET SE PIM w= 1.54 x 104 Ye, € = 2.25 (由 于 试 伴 的 滤 度 极 小 , 就 把 四 氯 化 碳 的 介 电 党 


Be VERRY SP LT BO). We = 0.412 x 10-8e. su. 

Tit Ee ry BES, BPE — > Re 4 No 为 已 知 数 。 然后 再 把 这 e MOE He 
试 伴 中 去 。 

在 计算 原子 团 CH, 的 数目 时 ,需要 把 所 得 到 的 谐振 子 数 除 以 3, 也 就 是 把 CH, 看 作 
是 由 三 个 谐振 子 组 成 的 。 对 于 CH, i, FEB 2. 

现 把 计算 的 结果 列 于 下 才 中 。 


K, | H «CH. 的 数目 | CH, 的 数目 
OR a -一 一 一 一 一 一 一 一 BR da oe a eles. Seg 
| 2924em- 1 | (295 98 emt | 2924em™? 2958.-m + a+ SHA | 实际 数目 | ABE | 实际 数目 
} } | | 
ei in Sas : ee, 上 Ae 汪 一 一- 全 
TERR KE 6 67 5.63 0.84x10!2 | 0.69102 | 4.8 5 aA 2 
| 
正 辛 烧 7.44 5.02 OsS4 51022" 105691022 |= 5.7 6 2.4 2 
混合 体 (一 ) 16 2 0.851012 | 0.6910! .3 5d OE oc) rg 
混合 体 (三 ) 6.91 ee 09m 0.65 1012 | 0.69><¢102? | 6.1 --| 5.3 7 alin See 28 亿 
| | 
FARCE R We se 5.BLo8 | 一 | 0.62 双 1012 | — 4.0 4.0 = | 
| | 


从 上 尼 看 来 ,所 得 结果 是 全 人 满意 的 ,这 与 利用 和 纯 岸 品 求 校正 的 方法 所 得 的 准确 度 不 
‘AAT s 
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最 后 需要 指出 : 这 个 工作 仅 是 初步 试探 性 质 的 。 关于 方法 的 有 效应 用 范围 还 需 作 广 
泛 的 研究 ,并 且 方 法 本 身 也 还 需 作 深入 的 探索 。 
本 工作 承 张 志 三 先生 的 关怀 及 指导 , 特 表 示威 澳 ， 
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Group analysis of hydrocarbon compounds by integral intensities of infrared 
spectra was obtained. The results of determination of the number of atomic 
groups CH, and CH, were quite good. It seems justifiable that this mothod could 


be used to analyse other types of structural groups. 
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超 高 频 电 子 学 引 论 。。 B. 亚 科 瓦 速 科 车 

ACE AIR ME 1955 年 修订 第 二 版 翻 玫 的 。 书 中 扼要 而 系 六 地 介绍 了 各 种 
超 高 频 电 子 管 的 电子 运动 现象 ,以 及 由 此 而 得 出 的 物理 概念 ;也 介 络 了 这 些 电子 管 
的 计算 方法 和 发 展 简 史 . 

ALGER NAA: 第 二 、 三 章 分 别 讨 答 二 、 三 极 管 ; 第 四 、 五 
章 分 别 讨论 反射 式 速 调 管 和 行 波 管 ;第 大 章 到 第 十 二 章 则 讨论 磁 控 管 。 

本 韦 钱 述 简明 。 书 中 列举 的 很 多 计算 ,不 仅 说 明了 理 花 的 应 用 ,并 且 还 将 理 葵 
与 实验 千 果 进行 了 比较 。 书 中 也 举 出 了 一 些 最 重要 的 超 高 频 电子 管 的 数据 ,可 以 
作为 实际 应 用 时 的 参考 。 对 某 些 外国 科 学 家 在 分 析 超 高 频 电子 管 时 所 根据 的 不 正 
确 的 理论 ,作者 也 作 了 一 些 批判。 

本 韦 适 于 作为 高 等 学 校 无 线 电 、 雷 达 、 电 子 物理 等 专业 学 生 教 科 书 ,也 适 于 从 
事 超 高 频 电子 学 工作 者 参考 之 用 。 
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